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Le proce´de´ d’injection souﬄage est rendu accessible aux presses d’injection stan-
dard a` travers le proce´de´ d’injection souﬄage cycle chaud, sans stockage puis re´chauf-
fe de la pre´forme. Le but e´tant de rendre accessible la production de petites se´ries de
pie`ces creuses a` des entreprises posse´dant un parc machine de presse a` injecter. Les
pie`ces sont re´alise´es en polypropyle`ne et sont souﬄe´es juste apre`s avoir e´te´ injecte´es.
Ce processus implique que la pre´forme se doit d’eˆtre suffisamment malle´able pour
eˆtre souﬄe´e mais suffisamment visqueuse pour e´viter de se rompre durant la phase
de souﬄage. Ces contraintes conduisent a` une feneˆtre de mise en œuvre re´duite, com-
prise entre la tempe´rature de fusion du polyme`re et la tempe´rature de cristallisation,
soit le domaine ou le polypropyle`ne est a` l’e´tat amorphe et suffisamment froid pour
avoir une viscosite´ conse´quente sans cristalliser. Ce proce´de´ cycle chaud implique des
gradients de tempe´rature, de grands taux d’e´tirages et d’importantes cine´tiques de
refroidissement. Des mesures de rhe´ome´trie a` l’e´tat fondu sont re´alise´es pour iden-
tifier le comportement de la matie`re dans la plage de tempe´rature du proce´de´, de
meˆme que des tests de calorime´trie diffe´rentielle. L’observation du proce´de´ et l’e´tude
de la cristallisation du mate´riau permettent de supposer que ce dernier reste a` l’e´tat
fondu durant la phase de souﬄage. Un mode`le rhe´ologique de Cross est utilise´,
avec la de´pendance thermique prise en compte par une loi d’Arrhe´nius. Le proce´de´
est simule´ a` l’aide d’un logiciel de calcul par e´le´ments finis de´die´ aux e´coulements
de fluides complexes (POLYFLOW) dans l’espace de travail ANSYS Workbench.
La ge´ome´trie autorise une approche axisyme´trique, facilitant ainsi la mode´lisation.
Le calcul transitoire est lance´ sous conditions anisothermes et l’auto-e´chauffement
est conside´re´. Des e´tudes de sensibilite´ sont re´alise´es et re´ve`lent l’influence de pa-
rame`tres proce´de´ tels que le comportement du mate´riau, la pression de souﬄage et
le champ de tempe´rature initial. Des mesures d’e´paisseurs sont re´alise´es en utilisant
une me´thode de traitement d’image permettant l’analyse des images nume´rise´es de
pie`ces de´coupe´es et des images issues de tomographie X des pie`ces. Les re´sultats si-
mule´s sont compare´s aux mesures expe´rimentales. Le mode`le pre´sente les meˆmes ten-
dances que les mesures. L’existence de de´formations e´longationnelles, mais aussi par
cisaillement lors du souﬄage apre`s contact avec le moule, est discute´e. Une boucle
d’optimisation est mise en place afin de de´terminer nume´riquement la ge´ome´trie
optimale de pre´forme. Des points de controˆle sont place´s le long de la pre´forme et
l’algorithme d’optimisation modifie les e´paisseurs a` ces points.





Single stage injection blow molding process, without preform storage and reheat,
could be run on a standard injection molding machine, with the aim of producing
short series of specific hollow parts. The polypropylene bottles are blown right af-
ter being injected. The preform has to remain sufficiently malleable to be blown
while being viscous enough to avoid being pierced during the blow molding stage.
These constraints lead to a small processing window, and so the process takes place
between the melting temperature and the crystallization temperature, where the po-
lypropylene is in his molten state but cool enough to enhance its viscosity without
crystallizing. This single stage process introduces temperature gradients, molecu-
lar orientation, high stretch rate and high cooling rate. Melt rheometry tests were
performed to characterize the polymer behavior in the temperature range of the
process, as well as Differential Scanning Calorimetry. A viscous Cross model is used
with the thermal dependence assumed by an Arrhenius law. The process is simulated
through a finite element code (POLYFLOW) in the Ansys Workbench framework.
The geometry allows an axisymmetric approach. The transient simulation is run
under anisothermal conditions and viscous heating is taken into account. Thickness
measurements using image analysis are done and the simulation results are compa-
red to the experimental ones. The experimental measurements are done by analizing
tomography datas. The simulation shows good agreements with the experimental re-
sults. The existence of elongational strain as well as shear strain during the blowing
after contact with the mold is discussed. An optimization loop is run to determine
an optimal initial thickness repartition by the use of a Predictor/Corrector method
to minimize a given objective function. Design points are defined along the pre-
form and the optimization modifies the thickness at these locations. This method is
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1.1 Pre´sentation des proce´de´s d’injection souﬄage
1.1.1 Contexte de l’e´tude
Les travaux de the`se pre´sente´s dans ce document portent sur le proce´de´ d’injection-
souﬄage. Cette the`se s’inscrit dans le cadre du projet FUI IS2 associant, autour de
l’ide´e novatrice de rendre accessible aux presses d’injection standard ce proce´de´, les
diffe´rents acteurs que sont JP Grosfilley, Europlastique, RunnerPlast’, le Poˆle Eu-
rope´en de Plasturgie (PEP) et l’INSA de Lyon (LaMCoS, IMP).
Ces travaux ont e´te´, pour majorite´, re´alise´s sur le Site de Plasturgie de l’INSA
Lyon a` Oyonnax. Ce site, accueillant les e´tudiants inge´nieurs GMPP et e´tudiants
inge´nieurs GMPPA de l’INSA Lyon, be´ne´ficie de ressources informatiques telles
que des logiciels de CAO (CATIA), de mode´lisation et calcul nume´rique (ANSYS
WORKBENCH, STAR CCM, ABAQUS), de calcul scientifique (MATLAB). Le Site
de Plasturgie be´ne´ficie e´galement de moyens de caracte´risation des mate´riaux po-
lyme`re, indispensables aux recherches oriente´es proce´de´ : DSC, ATG, IRTF, rhe´ome`tre
capillaire, rhe´ome`tre dynamique a` plateaux paralle`les, machine de traction, e´tuves,
plateaux chauffants. Mais aussi des machines de mise en forme sont pre´sentes sur le
site : presse a` injecter, extrudeuse bi-vis, rotomouleuse, RTM.
Les moyens a` disposition, ainsi que l’expertise et l’expe´rience des diffe´rents in-
tervenants pre´sents sur le site, ont largement contribue´ au bon de´roulement de cette
the`se.
Avant de pre´senter plus en avant les pre´sents travaux, un rapide tour d’horizon
des proce´de´s de mise en forme par souﬄage est propose´.
1.1.2 Diffe´rents proce´de´s de souﬄage
L’un des proce´de´s de souﬄage le plus connu, et le plus ancestral, est le souﬄage
de verre. Dans ce proce´de´, les souﬄeurs de verre donnent forme au verre, alors en
fusion. Le souﬄage peut eˆtre re´alise´ a` l’aide d’un moule pour s’assurer de la bonne
conformation externe de la pie`ce, ou bien en souﬄage libre ou` seul le talent de
l’artisan s’exprime.
Avec l’e´mergence des mate´riaux polyme`res, vient le de´veloppement de proce´de´s
de mise en forme faisant intervenir le souﬄage. Le souﬄage est utilise´ pour la mise
en forme de pie`ces creuses. Le proce´de´ d’injection classique peut re´aliser des pie`ces
creuses, a` condition de pouvoir les de´mouler. Pour des pie`ces comme des bouteilles, le
de´moulage n’est pas possible car la partie permettant le moulage interne ne pourrait
eˆtre retire´e a` moins de de´truire la pie`ce moule´e. Pour certaines pie`ces creuses, un
de´moulage en force est possible en se reposant sur la re´sistance e´lastique de la pie`ce
moule´e mais cela reste limite´ dans son application. La solution est donc de mouler
dans un premier temps une pre´forme, facilement de´moulable, puis de de´former la
pre´forme afin que cette dernie`re e´pouse les formes du moule de la pie`ce finale.
Dans le cadre de la fabrication de bouteilles de shampoing ou autre flacons
souples pour la cosme´tique, le proce´de´ d’extrusion souﬄage est utilise´. Une paraison
est extrude´e en continu puis est ensuite cycliquement pince´e dans un moule en
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sortie de filie`re et est souﬄe´e pour venir e´pouser les formes du moule. La paraison
remplace ici la pre´forme. Le pincement de la paraison implique un e´tat de surface
peu esthe´tique a` l’endroit du pincement et ne´cessite une ope´ration supple´mentaire
pour e´bavurer cette zone.
Le proce´de´ d’extrusion gonflage peut e´galement eˆtre cite´ et est utilise´ pour
produire des gaines et des films. Ces derniers sont extrude´s et sont continuelle-
ment gonfle´s en sortie de filie`re. Les gaines et films produits -monocouches ou
multicouches- sont d’e´paisseur faible, de´passant rarement les 0.25mm.
Le proce´de´ d’injection-e´tirage-souﬄage est utilise´ pour mettre en forme des bou-
teilles d’eau par exemple. Les pre´formes sont dans un premier temps injecte´es puis
stocke´es. Ensuite, elles sont re´chauffe´es puis e´tire´es et souﬄe´es dans une machine
de´die´e. Le souﬄage est re´alise´ par la pression exerce´e par un de´bit d’air a` l’inte´rieur
de la pre´forme. Pour certaines applications, l’air peut eˆtre remplace´ par un autre
fluide, comme de l’eau dans le cadre de l’e´tirage souﬄage de bouteille d’eau, proce´de´
pre´sente´ dans les travaux de Zimmer et collab. (2015). Ceci permettant de sauter
une e´tape, la mise en forme de la bouteille et le remplissage de la bouteille ayant
lieu simultane´ment. Cependant, les proprie´te´s thermiques de l’eau ne sont pas iden-
tiques a` celles de l’air et l’utilisation de l’eau favorise les e´changes de calories avec
la pre´forme, modifiant ainsi la qualite´ de la bouteille finale.
Le proce´de´ d’injection souﬄage est identique au pre´ce´dent proce´de´, a` l’excep-
tion qu’il n’introduit pas de phase d’e´tirage via une canne d’e´tirage, la pre´forme
pre´sentant une hauteur proche de la pie`ce finale. Le souﬄage seul est alors suffisant
pour mettre en forme la pie`ce finale.
Dans tous ces proce´de´s, la pre´forme ou la paraison doivent eˆtre de´formables
durant la phase de souﬄage ou de gonflage. Les mate´riaux polyme`re utilise´s doivent
donc eˆtre mis en forme dans une gamme de tempe´rature ou` ils sont malle´ables.
Selon le mate´riau utilise´, cette plage de tempe´rature diffe`re, et le comportement du
mate´riau sous sollicitation est propre a` chaque mate´riau e´galement.
La question du choix du mate´riau, voire des mate´riaux, de´pend de l’utilisation
du produit final. Pour une application dans le domaine alimentaire, la pie`ce finale
devra offrir des proprie´te´s barrie`res donne´es. Lange et Wyser (2003) pre´sentent
un tour d’horizon des technologies barrie`re pour le compte de la socie´te´ Nestle´. Le
PET pre´sente de bonnes proprie´te´s barrie`res contre l’oxyge`ne et de moyennes contre
la vapeur d’eau. Le PP a quant a` lui de mauvaises proprie´te´s barrie`re contre l’oxyge`ne
et de bonnes contre la vapeur d’eau. Si la pie`ce a` former est un container rigide,
l’ajout d’une couche de polyamide (PA) est conseille´e pour ame´liorer les proprie´te´s
finales de la pie`ce, qu’elle soit en PET ou en PP. De plus, les proprie´te´s barrie`res
du PET peuvent eˆtre ame´liore´es en ajoutant de la silice dans la formulation du
mate´riau, mais cela se fait au de´triment de la transparence du mate´riau.
Il est donc important de bien identifier les contraintes auxquelles devra re´pondre
la pie`ce finale, aussi bien d’un point de vue hygie`ne qu’esthe´tique.
D’apre`s les travaux de Champin (2007), le PET est choisi pour la mise en forme
de bouteille car la cristallisation induite lors du proce´de´ conduit a` un renforcement
des proprie´te´s me´caniques, permettant ainsi a` la bouteille de supporter les 3 bars de
pression des boissons gazeuses. De plus, les cristaux induits sont de forme e´lance´e
et tre`s fins, et leur taille infe´rieure a` la longueur d’onde du spectre visible assure la
transparence de la pie`ce finale, bien que le mate´riau soit semi-cristallin.
Les proprie´te´s me´caniques des PP copolyme`res statistiques sont infe´rieures a`
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celles du PET, de meˆme que leurs proprie´te´s barrie`re aux gaz, et ils seraient donc
moins adapte´s a` la mise en forme de bouteille servant a` contenir des boissons ga-
zeuses. Mais leurs prix e´tant plus accessibles, et leurs mises en formes demandant
moins d’e´nergie car ils sont a` l’e´tat fondu a` des tempe´ratures infe´rieures que le PET,
ils sont donc plus attrayants pour la mise en forme de pie`ces ayant un cahier des
charges moins contraignant.
1.2 Particularite´s du proce´de´ cycle chaud
1.2.1 Pre´sentation du proce´de´ IBMSS
Le proce´de´ IBMSS (Injection Blow Molding Single Stage) est le proce´de´ d’in-
jection souﬄage cycle chaud. La technologie innovante du projet IS2 permet de
rendre accessible ce proce´de´ a` tout possesseur d’une presse a` injecter. La` ou` le
proce´de´ conventionnel d’injection e´tirage-souﬄage ne´cessite d’investir dans une ma-
chine de´die´e, IS2 ne demande qu’un investissement dans un moule. Ce moule, a` base
rotative, a a` charge l’injection des pre´formes et le souﬄage de celles-ci.
L’inte´reˆt de cette technologie est de permettre a` des PME spe´cialise´es dans l’in-
jection de pie`ces plastiques, et posse´dant donc de´ja` un parc machine de presse a` in-
jecter, de se diversifier a` moindre couˆt dans la production de pie`ces creuses, comme
des petits flacons ou des pots de yaourt. Le but de ce proce´de´ n’est pas de concur-
rencer l’industrie de la bouteille, mais bien de se placer sur la production de petites
et moyennes se´ries de pie`ces spe´cifiques.
En ces temps de crise, ou` les investissements se doivent d’eˆtre muˆrement re´fle´chis,
et a` l’heure ou` le marche´ des pie`ces automobiles est de plus en plus exigeant, la
technologie IS2 offre donc l’opportunite´ a` ces PME de se diversifier et de moins
de´pendre du marche´ automobile par exemple.
Lors de phases de mise au point de cette technologie, le moule prototype e´tait
un moule mono-empreinte. Un deuxie`me moule prototype consiste en un moule bi-
empreinte. Le dernier moule produit, dans l’optique d’eˆtre un moule industrialisable,
est un moule bi-e´tages huit empreintes. Au de´but de ce projet, plusieurs mate´riaux
ont e´te´ teste´s : des polye´thyle`nete´rephtalates (PET) fournis par EASTMAN (princi-
palement la gamme Durastar) et des polypropyle`nes (PP) copolyme`res d’e´thyle`nes
statistiques (PPR) fournis par Total.
1.2.2 Avantages et inconve´nients
Les avantages de cette technologie sont principalement l’investissement minime
pour de´marrer une production. La pre´forme e´tant souﬄe´e imme´diatement apre`s
avoir e´te´ injecte´e, il n’est pas ne´cessaire d’investir dans une logistique de stockage.
Il n’est pas non plus ne´cessaire de re´chauffer la pre´forme car elle est souﬄe´e alors
qu’elle est en train de refroidir. La de´finition des parame`tres du proce´de´ est telle




Les inconve´nients de cette technologie de´coulent comme bien souvent de ses
avantages. La qualite´ finale de la pie`ce de´pend directement du bon calibrage de
la phase d’injection en amont. Les phases de maintien et de refroidissement post-
injection et donc pre´-souﬄage vont directement impacter la qualite´ de la pie`ce finale.
Un refroidissement trop long ne conduira a` une pre´forme que partiellement, voire
non de´formable car trop froide par endroit. Une trop grande he´te´roge´ne´ite´ du champ
de tempe´rature pre´-chauffage induira un de´se´quilibre lors du souﬄage. L’absence de
phase de re´chauffage implique que la feneˆtre de tempe´rature du proce´de´ n’est pas
totalement controˆlable. Ceci limite donc le choix mate´riau, car certains mate´riaux
ont une feneˆtre de mise en forme tre`s e´troite et incompatible avec ce proce´de´. Par
exemple, les PET teste´s en phase de mise au point n’e´taient pas compatibles avec le
proce´de´. Des pie`ces e´taient forme´es de manie`re ponctuelle mais un fonctionnement
cyclique n’e´tait pas envisageable car le PET ne´cessite de parfaitement maˆıtriser la
thermique du proce´de´. Or la thermique pre´-souﬄage est une conse´quence directe des
parame`tres thermiques de la phase d’injection et ne peut-eˆtre directement pilote´e.
Un dernier inconve´nient repose dans la diversite´ des ge´ome´tries productibles. Les
dimensions des pie`ces sont limite´es par l’espace disponible sur presse. Les pie`ces
produites dans le cadre de ce projet ne de´passent pas les 100mm de haut. Et l’absence
d’e´tirage lors du proce´de´ impose une ge´ome´trie de pre´forme la plus proche possible
de la ge´ome´trie finale.
1.3 Enjeux de la simulation nume´rique du proce´de´
1.3.1 Enjeux de la simulation nume´rique
De nos jours, la puissance de calcul des ordinateurs n’a de cesse de croˆıtre,
ouvrant ainsi la voie a` des mode´lisations nume´riques de plus en plus complexes.
Les outils nume´riques sont aujourd’hui indispensables. Du simple traitement de
donne´es a` la mode´lisation d’un phe´nome`ne physique complexe, l’outil nume´rique
permet de gagner en vitesse et en fiabilite´.
Les questions de la protection de l’environnement et de la juste utilisation des
ressources e´nerge´tiques encouragent l’industrie a avoir de plus en plus recours a`
l’outil nume´rique. Il y a une trentaine d’anne´es, un proce´de´ e´tait dimensionne´ par
une proce´dure d’essai/correction, les parame`tres de mise en forme e´tant modifie´s
selon l’expertise du monteur-re´gleur. La matie`re utilise´e e´tait alors sacrifie´e et le
temps sur presse s’accumulait, sans compter les retouches des outillages qui indui-
sait une nouvelle ite´ration dans la boucle de mise au point du proce´de´. Aujour-
d’hui, il est ne´cessaire de tendre vers moins de gaspillage, moins d’empirisme et
plus de controˆle. Les simulations nume´riques permettent d’accompagner la mise au
point des outillages, en proposant une gamme de parame`tres optimaux, e´cartant
nume´riquement les jeux de parame`tres les plus improbables. La phase de mise au
point est alors purement nume´rique. La matie`re est ainsi e´conomise´e et les moyens
de production ne sont pas monopolise´s.





La mode´lisation nume´rique a en effet pour but d’eˆtre la plus fide`le possible afin
d’assister efficacement la mise au point d’outillage, le re´glage des machines et la
conception des pie`ces. Avec la puissance de calcul actuelle et la grande diversite´ de
logiciels de mode´lisations des diffe´rentes physiques, l’outil nume´rique est de plus en
plus pre´sents dans l’industrie. Mais il est ne´cessaire de bien construire le mode`le
utilise´. Les outils nume´riques restent des outils, et il ne suffit pas de tenir une scie
dans les mains pour savoir de´couper droit. Les outils nume´riques doivent eˆtre re´gle´s.
Des parame`tres sont a` renseigner.
Il est important d’identifier la(les) physique(s) mise(s) en jeu dans le proce´de´ a`
mode´liser :
— Le temps doit-il intervenir ?
— La tempe´rature e´volue-t-elle ?
— Le mate´riau subit-il un changement de phase ?
— Le mate´riau est-il hypere´lastique ? E´lastoplastique ? Visqueux ? Viscoe´lasti-
que ?
Une fois les re´ponses a` ces questions apporte´es, il faut renseigner les parame`tres
implique´s dans la physique du mode`le et au besoin les identifier aux pre´alables via
des essais de caracte´risation.
La pre´dictibilite´ du mode`le de´pend de la pertinence de la physique choisie, des
parame`tres d’entre´e renseigne´s et du poids des hypothe`ses faites lors de la construc-
tion du mode`le.
1.3.3 Optimisation
Une fois le mode`le e´tabli et pre´dictif, il est alors inte´ressant de l’utiliser dans
une boucle d’optimisation afin de de´terminer un jeu de parame`tres optimum pour
un objectif donne´.
L’optimisation peut avoir diffe´rents objectifs, couple´s ou non. Un proble`me clas-
sique est de chercher la ge´ome´trie optimale d’une pie`ce, avec pour contrainte un
poids minimal, c’est-a`-dire le moins de matie`re possible, pour une tenue me´canique
en accord avec le cahier des charges.
L’optimisation peut e´galement reposer sur la recherche de parame`tres de mise
en forme pour un temps de cycle minimum et un bilan e´nerge´tique le plus faible
possible.
De nombreux algorithmes d’optimisation sont disponibles, bien souvent de´ja` ac-
cessibles dans les logiciels de simulation nume´rique. Ces outils sont a` manier avec
pre´caution et il est ne´cessaire de bien identifier ce qui se cache derrie`re ces boˆıtes
noires.
1.3.4 Plan ge´ne´ral de la the`se
Les travaux pre´sente´s par la suite porteront donc dans un premier temps sur la
caracte´risation thermo-me´canique des mate´riaux de l’e´tude.
Dans quel e´tat le mate´riau est-il souﬄe´ ? Pour re´pondre a` cette question, la
cristallisation des mate´riaux sera e´tudie´e afin de de´terminer si le phe´nome`ne de
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cristallisation intervient avant, pendant, ou durant le souﬄage. Car si cristallisation
il y a, la caracte´risation du comportement me´canique s’en trouvera impacte´e.
Quelle est, dans les gammes de tempe´ratures du proce´de´, la re´ponse aux sollici-
tation du mate´riau ? Re´pondre a` cette question permettre de d’identifier le compor-
tement du mate´riau, puis de choisir une loi rendant compte de ce comportement,
qui sera ensuite utilise´e dans le mode`le nume´rique.
Ensuite, le mode`le nume´rique sera de´taille´. Les diffe´rentes ge´ome´tries simule´es
seront pre´sente´es, ainsi que le principe du mode`le. Le but ici est de retranscrire
nume´riquement la re´alite´ du proce´de´, aussi bien ge´ome´trique, que thermique et
me´canique. Cette phase ne´cessite d’identifier les axes majeurs du proce´de´, et de
savoir quels sont les aspects qu’il est le´gitime de modifier, voire de ne´gliger, par le
biais d’hypothe`ses.
Une fois le mode`le pre´sente´, une e´tude de sensibilite´ sera pre´sente´e. Le but e´tant
d’identifier la variabilite´ du mode`le. Certains parame`tres seront plus de´terminants
que d’autre. Identifier l’effet de ces parame`tres permet d’identifier ceux qu’il faudra
renseigner avec le plus de soin pour minimiser les sources d’erreur du mode`le. L’e´tude
de sensibilite´ permet e´galement de tester la fiabilite´ du mode`le : le sens des variations
du mode`le doit eˆtre physique. Si ce n’est pas le cas, c’est que le mode`le n’a pas e´te´
construit correctement et qu’il est ne´cessaire de revoir certaines hypothe`ses faites
au pre´alable.
Pour terminer sur la partie mode´lisation nume´rique, une confrontation des e´pais-
seurs simule´es avec des mesures expe´rimentales des e´paisseurs sur des pie`ces pre´leve´es
lors de phase de mise au point du proce´de´ est re´alise´e. Deux me´thodes de mesures
des e´paisseurs seront pre´sente´es et la comparaison avec les e´paisseurs simule´es per-
mettra de savoir comment le mode`le se place par rapport a` la re´alite´. Une telle
de´marche est ne´cessaire afin d’ave´rer la pre´dictibilite´ du mode`le.
Finalement, une fois le mode`le e´tabli et sa pre´dictibilite´ e´prouve´e, l’optimisation
nume´rique du proce´de´ sera pre´sente´e. Deux algorithmes d’optimisation seront uti-
lise´s et les avantages et inconve´nients de chacun seront identifie´s. Un regard critique
sera porte´ sur la solution nume´riquement optimale en se posant la question de la
faisabilite´ de cette solution.










2.1 Pre´sentation des mate´riaux de l’e´tude
2.1.1 E´tude bibliographique : Les mate´riaux dans les proce´-
de´s de souﬄage
Le proce´de´ d’injection souﬄage cycle chaud (Injection Blow Molding Single Stage
en anglais : IBMSS) est un proce´de´ innovant, et de ce fait peu pre´sent dans la
litte´rature sur les proce´de´s d’e´tirage-souﬄage. De nombreux enseignements peuvent
cependant eˆtre tire´s de la lecture des e´tudes portant sur le proce´de´ d’injection
e´tirage-souﬄage (Injection Stretch Blow Molding en anglais : ISBM) de pie`ces en
polyme`re. Dans le cas du proce´de´ conventionnel d’ISBM, le polyme`re utilise´ est le
plus souvent le PolyEthyle`ne Te´re´phtalate (PET).
Le PET est choisi en partie pour sa faculte´ a` durcir sous de´formation (strain-
hardening behavior), lui permettant de re´sister durant le proce´de´. La phase d’e´tirage
oriente la matie`re, provoquant le renforcement de ses proprie´te´s me´caniques. La
pre´forme e´tire´e est ensuite souﬄe´e et le durcissement sous de´formation couple´ a`
l’orientation mole´culaire permet l’application de hauts e´tirages a` la matie`re.
Huang et collab. (2007) ont e´tudie´ la de´formation de pre´formes en PET lors
du proce´de´ standard d’e´tirage-souﬄage a` l’aide d’un moule transparent. Les images
obtenues sont analyse´es et l’e´volution de la de´formation de la pre´forme est effecti-
vement observable. Il est mis en avant que le mode`le de Buckley pourrait ne pas
eˆtre adapte´ dans ce proce´de´ car de grandes de´formations et de grandes vitesses de
de´formations sont mises en jeux. Trois types d’e´volution de la pre´forme sont dis-
tingue´s durant le souﬄage pour diffe´rents temps de retard au souﬄage (temps ou` la
pre´forme est seulement e´tire´e). L’apparition de ces diffe´rents modes de de´formation
est attribue´e a` la compe´tition entre souﬄage et e´tirage, repre´sente´e par un gradient
entre contrainte longitudinale et contrainte circonfe´rentielle.
La visualisation de la de´formation du mate´riau in-situ est la plus pertinente des
me´thodes pour pouvoir juger de la validite´ des mode`les utilise´s.
Bendada et collab. (2005) ont quant a` eux visualise´ l’e´volution de la tempe´ratu-
re durant la mise en forme de bouteilles par extrusion-souﬄage, aussi bien dans
la pie`ce souﬄe´e que dans le moule. Ils ont mis en avant le roˆle pre´dominant du
refroidissement sur la qualite´ des pie`ces finales. Deux mate´riaux sont utilise´s :
un PolyE´thyle`ne haute densite´ (PEhd) adapte´ aux proce´de´s de souﬄage, et un
polye´thyle`ne obtenu a` l’aide de la technologie me´talloce`ne (mPE). Les diffe´rences
entre ces deux mate´riaux s’expriment de´ja` dans l’e´volution des e´paisseurs le long de
la paraison : le PEhd pre´sente un gonflement plus important en sortie de filie`re que
le mPE, conduisant a` une distribution des e´paisseurs non homoge`ne le long de la
paraison. Il apparaˆıt que la distribution de tempe´rature est directement lie´e a` l’en-
trefer en sortie de filie`re, donc a` l’e´paisseur de la paraison. De plus, la tempe´rature
ne de´pend pas de la pression de souﬄage applique´e au mate´riau. Une comparaison
de la ge´ome´trie finale de la pie`ce apre`s de´moulage avec la ge´ome´trie du moule pour
diffe´rents temps de refroidissement dans le moule montrent l’impact d’un champ
de tempe´rature non-uniforme sur le retrait de la matie`re apre`s de´moulage. Un
de´moulage apre`s un temps de refroidissement trop court conduit a` un champ de
tempe´rature he´te´roge`ne, et de fait a` des retraits he´te´roge`nes, la ge´ome´trie finale de
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la pie`ce n’e´tant plus en accord avec la ge´ome´trie du moule. Cet effet est plus visible
pour le PEhd que pour le mPE.
Dans le cadre du proce´de´ IBMSS, il n’y a pas de phase d’e´tirage sous l’action
d’une canne. Les sollicitations me´caniques diffe`rent donc du ISBM conventionnel.
De plus, ce proce´de´ innovant ne permet pas de controˆler la tempe´rature avant souf-
flage comme cela peut eˆtre le cas en ISBM. La tempe´rature au sein de la pre´forme
avant souﬄage est une conse´quence directe de la phase d’injection pre´ce´dente. Des
gradients de tempe´rature apparaissent dans la pre´forme et induisent de ce fait une
certaine he´te´roge´ne´ite´ dans le comportement de la matie`re pendant la phase de souf-
flage. La feneˆtre de mise en œuvre thermique du PET est tre`s e´troite et ne saurait se
satisfaire de cette incertitude intrinse`que au proce´de´ pre´sente´. C’est pourquoi le PP
a e´te´ choisi dans cette e´tude. Le PP est un des principaux polyole´fines industriels.
Le terme polyole´fines de´signe les mate´riaux re´sultant de la polyme´risation d’ole´fines,
c’est-a`-dire de monome`res hydrocarbone´s insature´s dont la formule ge´ne´rale est
−(CH2 − CRR′)n−, ou` R et R’ peuvent eˆtre l’atome d’hydroge`ne ou les radicaux






Le PolyPropyle`ne (PP) est plus souvent utilise´ que
le PET dans le proce´de´ d’injection, mais il est bien
moins pre´sent dans les proce´de´s d’injection souﬄage.
Les polyme`res utilise´s dans cette e´tude ne sont pas des
PP homopolyme`res mais des copolyme`res ale´atoires,
c’est-a`-dire des PP copolyme´rise´s e´thyle`ne. Les pro-
prie´te´s ge´ne´rales du PP sont pre´sente´es par Duval
(2004), ou` il est pre´cise´ que les copolyme`res PP sont
plus transparents et plus re´sistants aux chocs que
les PP homopolyme`res, mais leurs modules d’Young,
leurs tempe´ratures de fusion et leurs densite´s sont plus
basses. Les PP copolyme`res ale´atoires sont constitue´s
de chaˆınes macromole´culaires compose´es en majo-
rite´ de motifs de propyle`ne et de quelques motifs
d’e´thyle`ne. C’est cette pre´sence d’e´thyle`ne dans la formulation qui offre une plus
grande flexibilite´ aux chaˆınes de PP. Cette proprie´te´ est de premie`re importance
dans les proce´de´s de mise en forme mettant en jeu de grands e´tirages.
Les PP copolyme`res statistiques font partie des polyme`res thermoplastiques
semi-cristallins. L’utilisation de polyme`res semi-cristallins implique une tempe´rature
de mise en forme supe´rieure a` la tempe´rature de cristallisation, ou` la matie`re est
alors dans son e´tat amorphe. La tempe´rature de transition vitreuse du PPR3211,
par exemple, est de l’ordre de -13◦C. Sa tempe´rature de fusion quant a` elle avoisine
les 150◦C. Ces valeurs varieront, pour les PP copolyme`res statistiques, selon le taux
d’e´thyle`ne dans la formulation.
Thevenon et Fulchiron (2013), Thevenon et Fulchiron (2014b) et The-
venon et Fulchiron (2014a) ont e´tudie´ la morphologie de PP isotactiques et
son e´volution au voisinage de la tempe´rature de fusion, tout en restant sous cette
dernie`re, sous e´tirage uniaxial. Ces e´tudes soulignent l’effet de la vitesse de refroi-
dissement et l’orientation due a` la de´formation sur l’e´volution de la morphologie.
La microstructure des copolyme`res PP ale´atoires est diffe´rente de celle des PP iso-
tactiques du fait de la pre´sence d’e´thyle`ne qui casse la monotonie des motifs de
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propyle`ne dans les chaˆınes macromole´culaires. Le comportement sous de´formation
du PET et du PP est diffe´rent e´galement. De par son caracte`re rhe´ofluidifiant,
le PP voit sa viscosite´ diminuer sous cisaillement. Supposant qu’il est e´galement
rhe´ofluidifiant sous sollicitation e´longationnelle, qui est le mode de de´formation ma-
joritaire dans le proce´de´ IBMSS, la viscosite´ du PP doit alors eˆtre suffisamment
e´leve´e pour que meˆme sous de´formation, c’est-a`-dire en diminuant, elle soit assez
haute pour re´sister a` la pression d’air de souﬄage.
Pour cette e´tude, trois PP copolyme`res ale´atoires diffe´rents ont e´te´ choisis : le
PPR10232, le PPR3221 et le MR10MX0.
Le PPR10232 est un copolyme`re PP de grade injection, avec un Melt Flow Index
(MFI) de 40g/10min a` 230◦C sous 2.16kg. Sa fiche technique renseigne une contrainte
au seuil de 28MPa, une de´formation avant seuil de 10% et une tempe´rature de fusion
de 147◦C. Il offre une grande transparence et un bon e´tat de surface et est formule´
pour l’injection.
Le PPR3221 est un copolyme`re PP de grade souﬄage, avec un MFI de 1.8g/10min
a` 230◦C sous 2.16kg. Sa fiche technique renseigne une contrainte seuil de 35MPa,
une de´formation avant seuil infe´rieure a` 15%. Il offre une grande re´sistance a` l’im-
pact, une grande transparence par le biais d’agent favorisant cette proprie´te´ et est
formule´ pour l’injection souﬄage.
Le MR10MX0 est un copolyme`re PP me´talloce`ne de grade interme´diaire, en re-
gard des deux pre´ce´dents mate´riaux, avec un MFI de 10g/10min a` 230◦C sous 2.16kg.
Sa fiche technique renseigne une contrainte au seuil de 31MPa, une de´formation
avant seuil de 10% et une tempe´rature de fusion de 140◦C. Il offre une bonne qualite´
de moulage, une tre`s bonne transparence, brillance et de tre`s bonnes proprie´te´s or-
ganoleptiques. Il est formule´ pour l’injection, l’injection souﬄage, l’injection e´tirage-
souﬄage et l’extrusion souﬄage.
Un indicateur du prix matie`re date´ sur la pe´riode d’avril 2014 est renseigne´ pour
chaque matie`re dans le tableau 2.1. Ces indicateurs sont base´s sur :
— 8.8g la pie`ce
— 4 millions de pie`ces a` l’anne´e
Soit 35.2 tonnes l’anne´e a` raison de 2 palettes par mois.
Table 2.1 – Indicateur de prix en date d’avril 2014 :
Matie`res PPR3221 PPR10232 MR10MX0
Prix [e/tonne] 1780 1780 1915
2.2 Caracte´risation thermique
La mode´lisation du comportement du mate´riau est de premie`re importance pour
toute e´tude de simulation nume´rique de proce´de´s de mise en forme. Cependant, les
caracte´risations, c’est-a`-dire les expe´riences permettant d’identifier les parame`tres
des lois choisies, doivent eˆtre mene´es dans des conditions proches des conditions du
proce´de´. La connaissance des tempe´ratures mises en jeu lors du proce´de´, ainsi que
la pression de souﬄage impose´e sur la pre´forme est de´terminante.





















Figure 2.2 – Diagramme de la DSC du PPR3221 a` 10◦Cmin−1
de bouteilles de Polye´thyle`ne haute densite´ (PEhd) mises en forme par extrusion-
souﬄage. A` travers les mesures de re´partition d’e´paisseur, de cristallinite´, de den-
site´, des proprie´te´s me´caniques et optiques, il apparaˆıt qu’un proce´de´ de´se´quilibre´
conduit a` des gradients d’e´paisseur dans la direction circonfe´rentielle, engendrant de
l’anisotropie car un diffe´rentiel de refroidissement apparaˆıt, amenant un gradient de
cristallinite´ et re´sultant dans des diffe´rences de proprie´te´s me´caniques et optiques
au sein de la pie`ce finale.
Pour caracte´riser le comportement des mate´riaux de l’e´tude, les moyens expe´ri-
mentaux a` disposition sont pre´sente´s par la suite.
2.2.1 Analyse par Calorime´trie diffe´rentielle (DSC)
La figure 2.2 repre´sente le re´sultat d’une expe´rience de DSC re´alise´e sur la
machine TA instrument Q20 a` 10◦C.min−1 avec un e´chantillon de PPR3221. L’essai
se de´compose en trois cycles. Le premier cycle est une chauffe allant de tempe´rature
ambiante a` 250◦C, le second cycle est un refroidissement allant de 250◦C a` -50◦C et
le troisie`me cycle est une seconde chauffe allant de -50◦C a` 250◦C.
Les deux pics pre´sents lors de la fusion dans la seconde chauffe sont la signa-
ture de la pre´sence de deux types de structures dans la morphologie du PP forme´es
sous cristallisation passive durant la phase de refroidissement. Ceci a e´galement e´te´
constate´ dans les travaux de the`se de Devaux (2003). Les deux types de morpho-
logie correspondent aux lamelles radiales et tangentielles. Les lamelles tangentielles
correspondent au pic a` la tempe´rature la plus e´leve´e, et les lamelles radiales cor-




















Figure 2.3 – Re´sultats DSC - cycle 1 - PPR10232 (rouge) - PPR3221 (vert) -
MR10MX0 (bleu)
71.75J.g−1 est mesure´e lors de la premie`re chauffe. En supposant que l’enthalpie de
fusion de re´fe´rence est de 165J.g−1 (valeur choisie par Duffo et collab. (1995)),
un taux de cristallinite´ de 44% est calcule´.
Le meˆme traitement est re´alise´ pour les deux autres matie`res du projet. Les trois
cycles pour les trois polyme`res sont pre´sente´s figures 2.3, 2.4, 2.5 L’analyse des
re´sultats permet l’identification des proprie´te´s pre´sente´es dans le tableau 2.2.
Table 2.2 – Re´sultats de DSC a` 10◦C.min−1 :
Cristallisation Tc [
◦C] Fusion Tf [◦C] Taux de cristallisation χc [%]
PPR10232 119 149 45
PPR3221 113 148 44
MR10MX0 111 139 46
Les taux de cristallinite´ de ces trois polyme`res sont quasi-identiques. La tempe´rature
de fusion des PPR3221 et PPR10232 sont tre`s proches. Le MR10MX0 posse`de une
tempe´rature de fusion plus basse, de meˆme qu’une tempe´rature de cristallisation
































































Figure 2.6 – Re´sultats DSC pour diffe´rentes tempe´ratures de cristallisation -
PPR3221
2.2.2 DSC isotherme a` diffe´rentes tempe´ratures de cristal-
lisation
Dans cette deuxie`me e´tude, les e´chantillons sont chauffe´s a` 200◦C, puis refroidis a`
70◦C.min−1 jusqu’aux diffe´rentes tempe´ratures de cristallisation : de 135◦C a` 128◦C
pour les PPR10232 et PPR3221 et de 127◦C a` 120◦C pour le MR10MX0. Une
isotherme de 60 minutes est alors impose´e pour chacune de ces tempe´ratures.
La figure 2.6 repre´sentent les re´sultats des DSC pour les diffe´rentes tempe´ratures
de cristallisation concernant le PPR3221. Les re´sultats pour les deux autres po-
lyme`res sont disponibles en annexe B via les figure B.1 et B.2.
Il apparaˆıt, comme attendu, que plus la tempe´rature de cristallisation est basse,
plus le pic de cristallisation est e´troit et e´leve´.
Les mesures de DSC de chaque cycle d’isotherme ont e´te´ ramene´es a` un temps
initial t = 0s de´fini comme le temps a` partir duquel le flux de chaleur a` aug-
mente´, signature de la cristallisation. L’intervalle de temps e´coule´ entre le de´but
de chaque isotherme et le de´but de la cristallisation est appele´ temps d’induction.
Les temps d’induction pour chaque isotherme sont repre´sente´s figure 2.7 pour les
trois mate´riaux de l’e´tude.
Les temps d’induction pour la plage de tempe´ratures utilise´e pour les e´tudes
cristallisations isothermes sont supe´rieurs a` 50s. Le temps de cycle du proce´de´ est
de l’ordre de 16s, un temps bien trop court pour permettre a` la cristallisation sous
conditions isothermes de se produire aux tempe´ratures conside´re´es.
Les travaux de Lorenzo et collab. (2007); Sanchez et Eby (1973); Muba-
rak et collab. (2001); Li et collab. (2014); Xiao et collab. (2003); Papa-



















Figure 2.7 – Temps d’induction pour diffe´rentes tempe´ratures de cristallisation
sous condition isotherme - PPR10232 (rouge) - PPR3221 (vert) - MR10MX0 (bleu)
de ces donne´es.
2.2.3 E´tude de la cristallisation sous conditions isothermes
Afin de suivre l’e´volution de la cristallisation, la fraction cristallise´e α est calcule´e
et de´finie comme e´tant l’aire partielle sous le pic de cristallisation divise´e par l’aire
totale sous le pic. La figure 2.8 repre´sente l’e´volution de α au cours du temps
pour le PPR3221. Les re´sultats pour les deux autres polyme`res sont disponibles en
annexe B (figures B.3 et B.4).
A´ partir de ces donne´es, le temps de demi-cristallisation t 1
2
est de´duit, c’est le
temps pour lequel α vaut 0.5. Ces temps ont e´te´ reporte´s sur la figure 2.9 concernant
les trois polyme`res de l’e´tude.
L’inverse de ce temps de demi-cristallisation, ou temps demi-cristallisation re´cipro-
que, est souvent repre´sente´ car e´tant la signature de la cine´tique de cristallisation.
Ces valeurs sont reprises dans la figure 2.10.
Ces derniers re´sultats soulignent a` nouveau que plus la tempe´rature de cristalli-
sation est e´leve´e, plus la cristallisation sera lente.
Le mode`le d’Avrami peut-eˆtre utilise´ afin d’identifier l’e´volution de la cristallinite´
relative au cours du temps :
α(t) = 1− e−ktn (2.1)
avec k et n les parame`tres du mode`le. Ceux-ci sont de´termine´s en repre´sentant



































Figure 2.9 – Temps de demi-cristallisation pour diffe´rentes tempe´ratures de cristal-





















Figure 2.10 – Temps de demi-cristallisation re´ciproques pour diffe´rentes
tempe´ratures de cristallisation sous condition isotherme - PPR10232 (rouge) -
PPR3221 (vert) - MR10MX0 (bleu)
ainsi repre´sente´s, et k est de´duit de l’ordonne´e a` l’origine de cette droite.
L’intervalle de valeurs de α sur lequel identifier le mode`le de´pend des donne´es :
les valeurs en de´but et fin de cristallisation pouvant s’e´loigner du mode`le. Lorenzo
et collab. (2007) pre´conise d’identifier les parame`tres du mode`le d’Avrami sur l’in-
tervalle [3%; 20%]. Il a ici e´te´ choisi de prendre le meˆme intervalle. Seul le me´canisme
de croissance primaire est donc identifie´. Comme souligne´ par Sarrabi et collab.
(2013), les mode`les globaux ne prennent pas en conside´ration les cristallisations
secondaires. C’est pourquoi ce dernier ne va pas au-dela` de 60% de α.
La figure 2.11 illustre cette de´marche pour le PPR3221. Les graphiques concer-
nant les deux autres polyme`res (figures B.5et B.6) sont disponibles en annexe
B.
Les donne´es recueillies pre´sentent plus d’une pente. Cela pointe directement vers
plusieurs me´canismes de cristallisation e´tant en compe´tition de sorte qu’un mode`le
d’Avrami simple n’est pas suffisant pour en rendre compte. Les mate´riaux e´tant
des copolyme`res, avec des agents non-identifie´s agissant sur la cristallisation pour
limiter la croissance des structures cristallines afin d’assurer au produit final une
bonne transparence, les hypothe`ses du mode`le d’Avrami que sont une nucle´ation
instantane´e et une croissance line´aire et constante des sphe´rolites ne sont pas
ici valides. L’allure des courbes, pour les trois mate´riaux, indique deux pentes, voir
trois. Ceci indiquerait la pre´sence de plus d’un re´gime de cristallisation.
Le tableau 2.3 recense les valeurs des parame`tres du mode`le d’Avrami ainsi
que les R2, coefficients de de´termination de la re´gression line´aire. Les figures 2.12































Figure 2.11 – ln(− ln(1−α)) versus ln(t) pour diffe´rentes tempe´ratures d’isotherme















Figure 2.12 – n versus T pour les trois mate´riaux de l’e´tude
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Table 2.3 – Parame`tres de la loi d’Avrami de´termine´s sur la plage [3%-20%] :
PPR10232
T [◦C]
135 134 133 132 131 130 129 128
n
2.68 2.64 2.39 2.28 2.20 2.10 2.03 1.94
ln(k[s−n])
-17.38 -16.52 -14.36 -13.19 -12.16 -11.16 -10.35 -9.531
R2
0.99984 0.99971 0.99991 0.99996 0.99994 0.99982 0.99969 0.99917
PPR3221
T [◦C]
135 134 133 132 131 130 129 128
n
2.76 2.72 2.66 2.52 2.30 2.17 2.04 1.95
ln(k[s−n])
-19.66 -18.67 -17.62 -16.09 -14.30 -13.06 -11.89 -11.01
R2
0.99918 0.99913 0.99918 0.99949 0.99990 0.99990 0.99995 0.99984
MR10MX0
T [◦C]
127 126 125 124 123 122 121 120
n
2.46 2.39 2.03 1.88 1.93 1.72 1.57 1.54
ln(k[s−n])
-18.43 -17.06 -13.91 -12.30 -11.86 -10.25 -9.000 -8.333
R2
0.99993 0.99988 0.99986 0.99970 0.99989 0.99993 0.99978 0.99959
Contrairement aux valeurs trouve´es dans la litte´rature, notamment dans les tra-
vaux de Monasse et Haudin (1986) ou` le n varie de 3 a` 2 sur une plage de
tempe´rature allant de 120◦C a` 130◦C pour un PP isotactique, les valeurs de n
augmentent avec la tempe´rature. De plus, l’e´volution de n avec la tempe´rature ne
pre´sente pas de plateau, il n’y a donc pas de re´gimes distincts a` identifier. Cela
peut venir de la composition du polyme`re, les diffe´rents additifs dans la formulation
venant probablement influencer sur la cristallisation. Ou bien encore la de´marche
d’identification du parame`tre n : une pente est identifie´e sur une plage fixe´e ar-
bitrairement tandis qu’il apparaˆıt clairement deux pentes selon la tempe´rature de
l’isotherme. Un mode`le couplant deux me´canismes de cristallisation, soit deux lois




















Figure 2.13 – ln(k) versus T pour les trois mate´riaux de l’e´tude
telle approche et de la pertinence des parame`tres ainsi identifie´s. Le risque d’utiliser
un tel mode`le serait d’avoir plusieurs jeux de parame`tres pouvant satisfaire aux ob-
servations. Afin de confirmer les tendances observe´es et avant d’aller plus en avant
dans l’identification des parame`tres, il sera ne´cessaire de re´pe´ter les mesures DSC.
2.2.4 DSC non-isotherme a` diffe´rentes vitesses de refroidis-
sement
Dans cette troisie`me e´tude, les e´chantillons sont chauffe´s a` 200◦C, puis refroidis
a` diffe´rentes vitesses :[1, 5, 10, 15, 30, 50, 60, 70]◦C.min−1. Cette e´tude a pour but
d’attester de l’effet de la vitesse de refroidissement sur la cristallisation. La matie`re
partant du fondu dans le proce´de´, la question de la cristallisation ayant lieu pendant
ou apre`s le souﬄage se pose et est capitale. L’aptitude a` la mise en forme du PP
repose-t-elle sur la viscosite´ de la phase amorphe ou bien sur l’existence de cristaux
agissant comme des renforts ?
La figure 2.14 repre´sente les re´sultats des DSC pour diffe´rentes vitesses de
refroidissement pour le PPR3221. Les re´sultats pour les deux autres mate´riaux de
l’e´tude sont disponibles figures B.7 et B.8 en annexe B.
Plus la vitesse de refroidissement est grande, plus la cristallisation intervient tard,
donc a` plus basse tempe´rature. Les tempe´ratures de de´but de pic et les tempe´ratures
ou` le pic est a` son maximum ont e´te´ mesure´es pour les trois mate´riaux de l’e´tude
pour les diffe´rentes vitesses de refroidissement (voir figure 2.15).
L’effet de la vitesse de refroidissement semble tendre vers un plateau pour les






















Figure 2.14 – Re´sultats DSC pour diffe´rentes vitesses de refroidissement - PPR3221
La diffe´rence entre la tempe´rature de de´but de pic et la tempe´rature de maximum
du pic diminue pour les faibles vitesses de refroidissement (voir figure 2.16).
La diffe´rence entre tempe´rature de de´but de pic et tempe´rature de maximum
du pic est plus grande pour les grandes vitesses de refroidissement. En divisant ces
diffe´rences par la vitesse de refroidissement correspondante, le temps e´coule´ entre le
de´but du pic et son maximum est de´duit (voir figure 2.17).
Ce dernier graphique montre que plus la vitesse de refroidissement est faible,
plus longtemps dure la cristallisation. Cette conclusion n’est pas la plus e´vidente en
regardant uniquement les diffe´rences de tempe´rature. La meˆme tendance est observe´e
pour les trois mate´riaux. Une loi puissance peut alors eˆtre identifie´e :
te´coule´ = CT˙
a (2.2)
avec T˙ la vitesse de refroidissement, te´coule´ le temps e´coule´ entre le de´but de pic
et le maximum du pic, C l’exponentielle de la valeur de l’ordonne´e a` l’origine de
la courbe logarithmique et a` la pente de la courbe logarithmique. Les valeurs des
parame`tres ainsi de´termine´s pour chaque mate´riau sont regroupe´es dans le tableau
2.4.
Table 2.4 – Valeurs des parame`tres de la loi puissance :

















Vitesse de refroidissement [oC.s-1]
 DSC PPR3221 onset
 DSC PPR3221 pic
 DSC MR10MX0 onset
 DSC MR10MX0 pic
 DSC PPR10232 onset
 DSC PPR10232 pic
Figure 2.15 – Tempe´ratures de de´but de pic et de maximum du pic pour diffe´rentes

















Figure 2.16 – Diffe´rence entre tempe´rature de de´but de pic et tempe´rature de
maximum du pic pour diffe´rentes vitesses de refroidissement - PPR10232 (rouge) -
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Figure 2.17 – Temps e´coule´ entre de´but de pic et maximum pour diffe´rentes vitesses
de refroidissement - e´chelle logarithmique - PPR10232 (rouge) - PPR3221 (vert) -
MR10MX0 (bleu)
2.2.5 E´tude de la cristallisation a` vitesse de refroidissement
constante
La fraction cristallise´e α est calcule´e en faisant le rapport de l’aire partielle
du pic sur l’aire totale du pic. Ce parame`tre repre´sente donc l’avancement de la
cristallisation et est compris entre 0 et 1. La figure 2.18 repre´sente l’e´volution de
α en fonction de la tempe´rature pour diffe´rentes vitesses de refroidissement pour
le PPR3221. Les figures B.9 et B.10 concernant les deux autres mate´riaux sont
disponibles en annexe B. La figure 2.19 repre´sente ce meˆme α mais fonction du
temps pour le PPR3221 (voir en annexe B les figures B.11 et B.12 pour les deux
autres mate´riaux).
De meˆme qu’en cristallisation isotherme, les temps de demi-cristallisation sont
de´duits et repre´sente´s figure 2.20.
Une loi puissance est identifie´e (meˆme de´marche que 2.2) et les cœfficients de
cette loi sont repris dans le tableau 2.5.
Les pentes obtenues sont assez proches de celles de´termine´es avec la pre´ce´dente
de´marche (2.4), avec des e´carts de 11%, 9% et 25% concernant les PPR10232,
PPR3221 et MR10MX0 respectivement (les valeurs de re´fe´rences sont de´finies comme
celles obtenus dans le tableau 2.5). Les coefficients C sont, quant a` eux, bien
diffe´rents, avec des rapports de 2, 1.4 et 2.4 respectivement. Les deux de´marches




















































Figure 2.20 – Temps de demi-cristallisation pour diffe´rentes vitesses de refroidisse-
ment sous condition non-isotherme - e´chelle log-log - PPR10232 (rouge) - PPR3221
(vert) - MR10MX0 (bleu)
la connaissance des de´buts et maximum des pics d’enthalpie afin de de´terminer les
temps de demi-cristallisation, mais cette de´marche n’est pas assez pre´cise.
De plus, une repre´sentation de α reprenant l’approche d’Avrami est possible,
comme pre´sente´ par Mubarak et collab. (2001) (figure 2.21 concernant le
PPR3221, voir annexe B, figures B.13 et B.14 pour les deux autres polyme`res).
Ces derniers graphiques montrent, de meˆme que pour les essais isothermes, plu-
sieurs pentes. Les me´canismes de cristallisation de ces trois mate´riaux ne sont donc
pas triviaux.
2.3 Comportement thermome´canique
2.3.1 E´tude bibliographique : Lois de comportement
La simulation nume´rique de la phase de souﬄage du proce´de´ IBM ne´cessite de
choisir des lois de comportement en accord avec le type de polyme`re et le type
de de´formation auquel il est soumis. Pham et collab. (2004), Fatt et Ouyang
(2008), Yang et collab. (2000), Wang et collab. (2000), et Groot et collab.
(2010) ont simule´ l’ISBM de pie`ces en PET en utilisant un mode`le viscoplastique.
Vigny et collab. (1999) identifient le comportement viscoplastique d’un PET
amorphe e´tire´ en contrainte plane. Afin de faciliter l’identification des parame`tres
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Table 2.5 – Valeurs des parame`tres de la loi puissance :




de la loi choisie, une vitesse de de´formation constante est impose´e graˆce a` un asser-
vissement du de´placement des mors. Le marquage sur l’e´prouvette assure un suivi
des de´formations transverses (attendues ne´gligeables) et des de´formations dans la
direction d’e´tirage. Des essais de DMA ont e´galement e´te´ re´alise´s afin de ve´rifier l’in-
fluence de la vitesse de sollicitation sur la morphologie du PET amorphe. La cristalli-
sation lors de l’essai est mesure´e par DSC apre`s avoir fige´ l’e´chantillon. Si le caracte`re
amorphe est ave´re´, alors le durcissement sous de´formation est suppose´ faible. Il ap-
paraˆıt que la cristallisation augmente avec la vitesse de sollicitation, et plus cette
dernie`re est grande plus la cristallisation est pre´coce. Si un fort durcissement sous
de´formation est constate´, cela implique alors une modification du caracte`re amorphe
du polyme`re. Les auteurs de ces travaux utilisent une loi reliant la cristallinite´ a` la
de´formation et a` la vitesse de de´formation et le comportement du mate´riau est
repre´sente´ via un mode`le de re´seau mis en paralle`le avec un mode`le viscoplastique.
Le mode`le viscoplastique est thermo-de´pendant et repre´sente en partie le durcisse-
ment sous de´formation. Le mode`le de re´seau est sensible a` l’orientation des chaˆınes

























blage de ressorts de Langevin, de´rive´ d’une the´orie statistique non-gaussienne d’un
caoutchouc e´lastique. La distinction est faite entre les encheveˆtrements et les cris-
tallites, qui sont tous deux les nœuds du re´seau conside´re´. C’est dans l’e´volution du
nombre de cristallites que s’exprime la de´pendance de la cristallinite´ a` la de´formation
et a` la vitesse de de´formation. Ces deux mode`les en paralle`les sont dispose´s en se´rie
avec un mode`le e´lastique de type hooke´en, repre´sentant la re´ponse des liaisons de Van
der Waals, qui est ne´gligeable lors du chargement en partant d’un e´tat amorphe mais
qui devient non-ne´gligeable lors de la de´charge passe´ un certain niveau d’e´tirage.
Les travaux de Ghafur et collab. (1994) montrent que l’utilisation d’une
loi viscoe´lastique type KBKZ est plus adapte´ aux proce´de´s de souﬄage, d’e´tirage-
souﬄage, et de thermoformage qu’une loi hypere´lastique. Lorsque la matie`re e´tire´e
atteint et colle au moule, la matie`re qui n’est pas encore en contact avec le moule est
alors e´tire´e plus avant, prise entre les zones ou` la matie`re est de´ja` en contact. C’est
a` ce moment que le comportement visqueux de la matie`re commence a` pre´dominer.
Les re´sultats des simulations des pre´sents travaux mettent d’ailleurs en e´vidence
des zones ou` le cisaillement est pre´sent, conjointement avec les sollicitation e´longation-
nelles. Des zones ou` ce cisaillement est pre´ponde´rant et des zones ou` il est absent (la
pre´forme est alors localement en souﬄage libre) car la pre´forme n’est pas en contact
avec le moule a` proximite´.
Schmidt et collab. (1996) utilisent aussi une loi viscoe´lastique et e´tudient la
sensibilite´ au temps de relaxation dans le cas du souﬄage d’un tube avec glisse-
ment plan-plan aux extre´mite´s du tube. Quand le temps de relaxation augmente,
l’e´paisseur du tube de´croˆıt plus rapidement et l’augmentation initiale de la force
d’e´tirage (force exerce´e sur les plans aux extre´mite´s du tube) diminue. Ils comparent
alors la force d’e´tirage en fonction du temps pour deux mode`les viscoe´lastiques (Max-
well convecte´ supe´rieur et Oldroyd B) et pour un fluide Newtonien. Cette premie`re
e´tude montre l’incapacite´ d’un mode`le purement visqueux a` prendre en compte l’aug-
mentation initiale de la force d’e´tirage, qui est bien prise en compte par les deux
mode`les viscoe´lastiques. Le mode`le nume´rique est ensuite utilise´ pour simuler la mise
en forme de bouteille en PET par ISBM sous hypothe`se isotherme. Les parame`tres
de la loi de comportement ont e´te´ de´termine´s a` l’aide d’essais de traction sur des
e´prouvettes en PET amorphe, injecte´es sous les meˆmes conditions que la pre´forme.
Et de´ja` la difficulte´ d’identifier le comportement thermome´canique sous conditions
de mise en forme est souleve´e, car le PET, sous haute vitesse de de´formation et
en prenant en compte l’e´volution de la tempe´rature, voit sa morphologie e´voluer
ce qui implique de prendre en compte cette e´volution structurale dans la loi de
comportement. Quelques anne´es plus tard, l’e´volution de la tempe´rature est prise
en compte (Schmidt et collab. (1998)). Les e´paisseurs demeurent proches des
mesures expe´rimentales et des e´paisseurs simule´es sous hypothe`se isotherme.
Des mode`les viscoe´lastiques sont disponibles sous POLYFLOW et sont pre´sente´s
comme suit (ANSYS (2010)). Le tenseur des extra-contraintes T˜ (ou S˜) se de´compo-
se en une contribution viscoe´lastique T˜1 et une contribution purement visqueuse T˜2.
T˜2 = 2η2D˜ (2.3)
avec D˜ le tenseur des vitesses de de´formation et η2 la viscosite´ Newtonienne

















C˜−1t (t− s) + θC˜t (t− s)
]
ds (2.4)
avec N nombre de modes de relaxation, i le mode de relaxation, Gi les modules
de relaxation, λi les temps de relaxations, θ le parame`tre controˆlant le ratio des
diffe´rences des contraintes normalesN2
N1
= θ
1−θ , H une fonction d’amortissement, C˜
le tenseur des de´formations de Cauchy-Green, I1 et I2 les premiers invariants du
tenseur C˜. Le cas le plus simple est le mode`le de Lodge-Maxwell, ou` il n’y a pas
d’amortissement : H = 1 et θ = 0. Le mode`le de Papanastasiou-Scriven-Macosko
(PSM) de´finit le terme d’amortissement H comme suit : H = α
α+I−3 avec α le pa-
rame`tre associe´ au comportement sous cisaillement. Le mode`le de Wagner de´finit
quant a` lui le terme d’amortissement suivant : H = e−n(I−3)
1
2 , avec n gouvernant la
viscosite´ en cisaillement et le comportement e´longationnel. Dans ces deux derniers
mode`les, I est fonction des deux premiers invariants du tenseur de Cauchy-Green :
I = βI1 + (1− β) I2, avec β influenc¸ant le comportement e´longationnel. Deux types
d’approches sont a` discerner : les mode`les re´versibles, avec la fonction d’amortisse-
ment H pouvant croˆıtre et de´croˆıtre ; et les mode`les irre´versibles avec, a` l’inverse,
une fonction H ne pouvant que de´croˆıtre.
Ces mode`les offrent une bonne pre´diction de la re´partition d’e´paisseurs finale
mais seul le mode`le de Wang et collab. (2000) est a` meˆme de pre´dire l’historique
des de´formations. Quoi qu’il en soit ces mode`les sont des mode`les phe´nome´nologiques,
et donc limite´s aux conditions expe´rimentales dans lesquels ils ont e´te´ e´tudie´s.
Mais il est difficile d’e´tablir un protocole expe´rimental correspondant aux condi-
tions du proce´de´, les tempe´ratures, cine´tiques thermiques, de´formations et vitesses
de de´formations rencontre´s dans le proce´de´ ne peuvent eˆtre reproduits en labora-
toire. C’est pourquoi le mode`le de Buckley est pre´fe´re´ par Yang et collab. (2004b).
Le principe de ce mode`le est de conside´rer l’e´nergie libre associe´e a` la de´formation
amorphe du mate´riau comme la somme de deux contributions distinctes : l’e´tirage
des liaisons des structures mole´culaires et changements de conformation du re´seau
macromole´culaire. La premie`re est elle-meˆme la combinaison d’e´lasticite´ line´aire,
donc de´formation re´versible, et d’une de´formation plastique irre´versible repre´sente´s
par un mode`le d’Eyring. La dernie`re est bien repre´sente´e par la the´orie hypere´lastique
d’Edwards-Vilgis. Ce mode`le offre une bonne pre´diction des e´paisseurs finales et
de l’historique de de´formation. Ce mode`le continue d’e´voluer (Buckley et Jones
(1995, 1996); Adams et collab. (2000); Focatiis et collab. (2010); Buckley
et Lew (2011)) et de prendre en compte des phe´nome`nes de`s que la mesure de ces
phe´nome`nes est possible.
Selon les mate´riaux et les plages de tempe´ratures et de sollicitation implique´es
dans le proce´de´, notamment lorsque le polyme`re est initialement amorphe puis est
refroidi et e´tire´ durant la phase d’e´tirage dans le cadre du proce´de´ convention-
nel ISBM, une loi hypere´lastique peut s’ave´rer plus pertinente afin de mode´liser le
comportement du mate´riau et mode´liser le phe´nome`ne de striction (Sweeney et
Ward (1995b,a)). Sweeney et Ward (1996) proposent un mode`le de Ball et al.
modifie´. Dans ce nouveau mode`le de´veloppe´ pour mode´liser le comportement de po-
lyme`res aux grandes de´formations et aux hautes tempe´ratures, l’un des parame`tres
de´finissant le re´seau des chaˆınes macromole´culaire suppose´ constant est alors de´fini
comme de´croissant avec la sollicitation qui augmente. Ce parame`tre correspond au
nombre d’interactions faibles entre chaˆınes macromole´culaires voisines (nombre de
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zone de glissement de chaˆınes). Le mode`le ainsi modifie´ est inte´gre´ dans ABAQUS
afin de simuler l’e´tirage uni-axial d’une e´prouvette afin de simuler le phe´nome`ne de
striction. Ce mode`le est repris ensuite et applique´ a` la comparaison d’essais de trac-
tion uni-axial et des essais d’extensome´trie plane de PP ale´atoire (Sweeney et col-
lab. (1997)). Il apparaˆıt que les parame`tres de´termine´s a` partir des essais d’e´tirage
uni-axial ne permettent pas de correctement simuler les re´sultats des essais multi-
axiaux. Toutefois, les niveaux de contraintes et d’effort sont proches de la re´alite´
avec l’utilisation du mode`le hypere´lastique, bien que le mate´riau soit viscoe´lastique.
Ce mode`le est ensuite applique´ a` l’e´tude du comportement d’e´prouvettes oriente´s
(Sweeney et collab. (2002)) ou bien a` la repre´sentation de striction et du gau-
chissement sous cisaillement applique´ aux polyme`res amorphes et semi-cristallins
(Sweeney et collab. (2007)).
Une loi hyper-e´lastique de type Mooney-Rivlin est utilise´e dans les travaux de
the`se de Champin (2007), portant sur la mode´lisation du chauffage par Infra-
Rouge et du souﬄage de corps creux en PET, de meˆme qu’une loi viscoplastique
de type G’Sell. Une comparaison entre loi hypere´lastique et loi viscoplastique est
re´alise´e. Une loi hypere´lastique pre´sente les avantages d’eˆtre largement renseigne´e
dans la litte´rature et est a` meˆme de mode´liser le retour e´lastique de la matie`re. Elle
est cependant difficile a` imple´menter dans un logiciel de calcul, pre´sente des insta-
bilite´s, ne prend pas en compte la de´pendance temporelle, ni l’effet de la vitesse de
de´formation, ni celui de la tempe´rature en dehors des parame`tres identifie´s. Une loi
viscoplastique est quant a` elle simple a` imple´menter dans un logiciel de calcul, prend
en compte la de´pendance temporelle et peut prendre en charge l’anisotropie de la
matie`re. Toutefois, le durcissement structural est difficile a` identifier en accord avec
la re´alite´, le retour e´lastique n’est pas pris en compte et la pre´vision des contraintes
finales est alors impossible. Il est souligne´ que des parame`tres identifie´s a` partir d’es-
sais uni-axiaux ne´gligent de fait les effet bi-axiaux et engendrent une surestimation
des contrainte pour un e´tat de de´formation donne´.
Afin de garder la porte ouverte a` l’utilisation de ces lois, un montage d’exten-
some´trie par corre´lation d’image a e´te´ de´veloppe´. Un syste`me d’enceintes thermiques
a e´galement e´te´ conc¸u afin de permettre l’identification des parame`tres de ces lois a`
diffe´rentes tempe´ratures. Le de´tail de ces de´veloppement est disponible au chapitre
5.
En pre´vision de l’exploitation de ce syste`me d’extensome´trie avec enceinte chauf-
fante, le lecture des travaux de Dahoun (1992)est riche en enseignements, que ce
soit au niveau des protocoles expe´rimentaux, du traitement des donne´es et de l’in-
terpre´tation qui en est faite. Les discussions autour des de´formations plastiques et
l’analogie faite avec la formation de ces de´formations chez les me´taux permet de
saisir la complexite´ de ce phe´nome`ne chez les mate´riaux polyme`res. Les travaux de
Haynes et Coates (1996); Kontou et Farasoglou (1998) traitent e´galement
de mesures locales des de´placements lors d’essais de traction uni-axiale, ont servi
de comparatif pour les re´sultats pre´liminaires obtenus lors du de´veloppement des
mesures par extensome´trie. Le phe´nome`ne de striction a en effet e´te´ observe´ sur
des e´prouvettes en PPR3221 e´tire´es a` tempe´rature ambiante et les courbes de
de´formations obtenues pre´sentent les meˆmes tendances que celles pre´sente´es dans
cet article.
Dans le cas de la mise en forme d’un polyme`re fondu, Bellet et collab. (2002)


















Figure 2.22 – Courbes de viscosite´ obtenues a` diffe´rentes tempe´ratures par balayage
en fre´quences - PPR3221
est le´gitime, comme cela peut-eˆtre le cas dans le proce´de´ d’extrusion-souﬄage. Il est
suppose´, et cela sera ave´re´ par la suite, que le polyme`re reste a` l’e´tat fondu lors de sa
mise en forme dans le cas du proce´de´ IBMSS. C’est pourquoi le comportement des
PP de cette e´tude est repre´sente´ par un mode`le de Cross, la matie`re e´tant souﬄe´e
dans son e´tat amorphe. Afin d’identifier les parame`tres de ce mode`le, des essais en
rhe´ome´trie dynamique sont re´alise´s.
2.3.2 Rhe´ome´trie dynamique
Le comportement rhe´ologique des mate´riaux est e´tudie´ sous cisaillement a` l’e´tat
fondu, avec plateaux paralle`les oscillants, sur une RDA II Bendinx Spring 2000.
Des balayages en fre´quence sont re´alise´s a` diffe´rentes tempe´ratures. La viscosite´ est
ensuite de´duite et l’effet du cisaillement et de la tempe´rature sont identifie´s, comme
illustre´ dans la figure 2.22. Les figures C.1 et C.2 disponibles en annexe C
correspondent aux re´sultats pour les PPR10232 et MR10MX0.
2.3.3 Mode`le de Cross et loi d’Arrhe´nius
La tempe´rature de re´fe´rence est de´termine´e comme la moyenne des tempe´ratures
d’essais. Les facteurs de glissement aT , permettant l’e´quivalence temps/tempe´rature,
sont de´termine´s et la courbe maˆıtresse peut eˆtre obtenue, comme illustre´ figure 2.23



















Figure 2.23 – Courbe maˆıtresse et la loi de Cross identifie´e - PPR3221
A` partir de ces courbes maˆıtresses, l’effet de rhe´ofluidification est e´tudie´ et une loi
rhe´ofluidifiante est identifie´e. La de´pendance en tempe´rature est de´duite de la courbe
log(aT ) = f(
1
T
) pre´sente´e dans la figure 2.24(voir annexe C figures C.5 et C.6
pour les deux autres mate´riaux de l’e´tude).






avec η0 la viscosite´ a` cisaillement nul, λ le temps de relaxation et n l’indice de
rhe´ofluidification.










avec R la constante des gaz parfaits, Ea l’e´nergie d’activation du mate´riau et Tref
la tempe´rature de re´fe´rence.
Les valeurs des parame`tres utilise´s pour mode´liser le comportement du PPR3221
sont pre´sente´es dans le tableau 2.6. Koscher et Fulchiron (2002) ont travaille´
sur un PP commercial fournit par Solvay et ont trouve´ une e´nergie d’activation
Ea=45 080J.mol
−1. Les e´nergies d’activation des copolyme`res PP de cette e´tude



















Figure 2.24 – Facteurs de glissement et la loi d’Arrhe´nius identifie´e - PPR3221
les PP conside´re´s ici sont des copolyme`res d’e´thyle`ne, dont la pre´sence au sein des
chaˆınes macromole´culaire impacterait l’e´nergie d’activation.
Table 2.6 – Parame`tre de mode´lisation du comportement des polyme`res de l’e´tude
- mode`le de Cross-Arrhe´nius :
η0 [Pa.s] λ [s] n Ea [J.mol
−1] Tref [◦C]
PPR10232 6.87 102 3.50 10−2 0.38 32 546 191.53
PPR3221 1.68 104 1.02 100 0.35 28 670 192.50
MR10MX0 2.28 103 3.86 10−2 0.30 33 120 191.49
La figure 2.25 regroupe les courbes maˆıtresses des trois polyme`res de l’e´tude.
La figure 2.26 regroupe les facteurs de glissements des trois mate´riaux.
2.3.4 Comportement viscoe´lastique
Le comportement viscoe´lastique a` l’e´tat fondu peut eˆtre e´tudie´ selon diffe´rentes
approches, comme explique´ dans les travaux de Carrot et Guillet (1999). Il a
ici e´te´ choisi d’e´tudier les spectres de relaxation et les diagrammes Cole-Cole des
polyme`res des pre´sents travaux de the`se.
A` partir des G’ et G”, les spectres de relaxation des mate´riaux de l’e´tude peuvent
eˆtre de´duits. Ces spectres de relaxation sont utilise´s pour mode´liser le comportement
du mate´riau via un mode`le viscoe´lastique, au lieu du mode`le de Cross. La de´pendance













PPR10232  -  Tref=192
PPR3221  -  Tref=193
MR10MX0  -  Tref=191





































Figure 2.27 – Erreur entre valeurs expe´rimentales et valeurs du mode`le en fonction
du nombre de modes - PPR10232 (rouge) - PPR3221 (vert) - MR10MX0 (bleu)
(1992) ont montre´ que la de´termination du nombre de modes dans le spectre de
relaxation est un proble`me mal pose´. Plusieurs jeux de parame`tres peuvent re´soudre
le proble`me pose´. La me´thode utilise´e ici consiste a` de´terminer des spectres de
relaxations dont le nombre de modes varie de deux a` douze. Un premier filtre consiste
a` ne conside´rer que les spectres dont les valeurs sont cohe´rentes : les valeurs ne´gatives
ne sont pas tole´re´es. L’erreur entre les modules expe´rimentaux et les valeurs du
mode`le est ensuite e´tudie´e en fonction du nombre de modes (figure 2.27). Lorsque
l’erreur ne diminue plus significativement, l’ajout de modes de relaxation n’est plus
pertinent.
D’apre`s le premier filtre seul un spectre de relaxation a` deux modes fournis des
valeurs re´elles pour le PPR10232. Concernant le PPR3221, des spectres a` deux,
quatre, cinq et six modes satisfont au premier filtre. Il en va de meˆme pour le
MR10MX0 qui posse`de en plus un spectre a` sept modes valable.
Au vu de la figure 2.27, l’erreur ne varie presque pas au-dela` de quatre modes
pour le PPR3221 et le MR10MX0. C’est donc ce nombre de modes qui est retenu
pour les spectres de relaxation de ces deux mate´riaux.
Les valeurs des parame`tres des spectres de relaxation des trois polyme`res sont
renseigne´es dans le tableau 2.7. Les viscosite´s a` cisaillement nul calcule´es a` partir
des spectres de relaxation η0 =
∑N
i=1 Giλi sont compare´es aux viscosite´s a` cisaille-
ment nul du mode`le de Cross.
Il apparaˆıt que le PPR3221, le polyme`re le plus visqueux parmi les trois mate´riaux
e´tudie´s, pre´sente le temps de relaxation le plus important. C’est donc lui qui, a` priori,
pre´senterait le caracte`re viscoe´lastique le plus affirme´.
En repre´sentant η′′, partie imaginaire de la viscosite´ dynamique, en fonction de
36
Chapitre 2
Table 2.7 – Parame`tres de mode´lisation du comportement des polyme`res de l’e´tude
- spectre de relaxation :
PPR10232 PPR3221 MR10MX0
Nombre de modes 2 4 4
(λi ; Gi) (2.16E-1 ; 4.79E2)
(6.10E0 ; 1.11E3) (1.66E0 ; 1.44E2)
(7.22E-1 ; 7.92E3) (2.11E-1 ; 3.22E3)
([s] ; [Pa]) (1.07E-2 ; 4.32E4)
(9.12E-2 ; 2.82E4) (3.19E-2 ; 2.67E4)
(9.78E-3 ; 7.13E4) (4.13E-3 ; 1.09E5)
η0,spectre [Pa.s] 6.08E2 1.56E4 2.22E3
η0,Cross [Pa.s] 6.87E2 1.68E4 2.28E3
η′, partie re´elle de la viscosite´ dynamique, le diagramme Cole-Cole du mate´riau est
obtenu. La figure 2.28 repre´sente le diagramme Cole-Cole pour le PPR3221 (voir
annexe C, figures C.7 et C.8 pour le PPR10232 et le MR10MX0). La figure
2.29 regroupe les trois diagrammes norme´s.





avec η0 l’interception de l’axe des re´els par l’arc de cercle, λm le temps de relaxa-
tion correspondant a` l’inverse de la fre´quence a` laquelle la viscosite´ imaginaire est









































Norme de η ’
PPR10232  -  Tref=192
PPR3221  -  Tref=193
MR10MX0  -  Tref=191
Figure 2.29 – Diagramme Cole-Cole norme´ - PPR10232 (rouge) - PPR3221 (vert)
- MR10MX0 (bleu)
de cercle par rapport a` l’axe des re´els.
En utilisant la me´thode des re´gressions circulaires, les parame`tres des cercles
e´pousant au mieux les diagrammes Cole-Cole sont identifie´s. La figure 2.30 montre
l’arc de cercle identifie´ et le diagramme Cole-Cole pour le PPR3221 (voir annexe
C, figures C.9 et C.10 pour le PPR10232 et le MR10MX0). La figure 2.31
regroupe les trois diagrammes norme´s et les mode`les norme´s, c’est-a`-dire norme´s
par la valeur maximale des composantes re´elles et imaginaires, de chaque mate´riau
respectivement, afin d’e´tudier les diagrammes Cole-Cole des trois mate´riaux a` la
meˆme e´chelle.
Les valeurs des parame`tres sont regroupe´es dans le tableau 2.8, les viscosite´s a`
cisaillement nul des mode`les de Cross, des spectres de relaxation et du mode`le de
Cole-Cole sont compare´es.
Table 2.8 – Parame`tres de mode´lisation du comportement des polyme`res de l’e´tude
- mode`le de Cole-Cole :
PPR10232 PPR3221 MR10MX0
λm [s] 7.50E-2 4.77E-1 7.85E-2
h 0.44 0.48 0.39
η0,Cole−Cole [Pa.s] 6.90E2 1.84E4 2.30E3
η0,spectre [Pa.s] 6.08E2 1.56E4 2.22E3
η0,Cross [Pa.s] 6.87E2 1.68E4 2.28E3











































Norme de η ’
PPR10232  -  Tref=192
PPR10232Cole-Cole model
PPR3221  -  Tref=193
PPR3221Cole-Cole model
MR10MX0  -  Tref=191
MR10MX0Cole-Cole model
Figure 2.31 – Diagramme Cole-Cole norme´ et arcs de cercle mode`les - PPR10232
(rouge) - PPR3221 (vert) - MR10MX0 (bleu)
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mode`le de Cole-Cole pre´sentant des valeurs plus proches du mode`le de Cross que
des spectres de relaxation. Les temps de relaxation Cole-Cole sont compare´s aux
temps de relaxation du mode`le de Cross. En prenant ces derniers comme re´fe´rences,
les e´carts observe´s sont de 79%, 53% et 80% pour le PPR1032, le PPR3221 et le
MR10MX0 respectivement. De meˆme, les parame`tres d’excentricite´s des diagrammes
Cole-Cole sont compare´s au indices de rhe´ofluidification des mode`les de Cross et les
e´carts sont respectivement de −17%, −38% et −31%.
Bien que les formes du mode`le de Cross et de Cole-Cole soient mathe´matiquement
proches, les parame`tres ne sont pas e´quivalents, exception faite de la viscosite´ a`
cisaillement nulle dont les valeurs sont tre`s proches entre les diffe´rents mode`les. Le
temps de relaxation du mode`le de Cross correspond a` la fre´quence a` laquelle le fluide
rhe´ofluidifie, tandis que le temps de relaxation Cole-Cole est un temps de relaxation
moyen. Ce temps de relaxation moyen a e´galement e´te´ compare´ a` la moyenne des
temps de relaxation des spectres de temps de relaxation mais aucune e´quivalence
n’a e´te´ trouve´e.
2.4 Confrontation e´tat solide/e´tat fondu - Ap-
proche expe´rimentale et mode´lisation de la
surfusion
2.4.1 E´tude bibliographique : Cristallisation sous de´forma-
tion
L’utilisation de la loi de Cross suppose que le polyme`re est a` l’e´tat amorphe.
Pour un semi-cristallin comme les mate´riaux de cette e´tude, cela correspond a` l’e´tat
fondu. La cristallisation est donc suppose´e ne pas intervenir durant le proce´de´. Cette
hypothe`se a e´te´ consolide´e par les observations faites a` travers les essais de DSC a`
diffe´rentes vitesses de refroidissement.
Thevenon et Fulchiron (2013, 2014b,a) e´tudient la morphologie de PP
isotactiques et son e´volution a` des tempe´ratures infe´rieures, mais proches, de la
tempe´rature de fusion, sous de´formation. La microstructure des PP copolyme`res
ale´atoires n’est, selon toute vraisemblance, pas la meˆme que les PP isotactiques de
par la pre´sence de motifs d’e´thyle`ne qui vont casser la monotonie des chaˆınes de
motif propyle`ne. Cependant ces e´tudes sont utiles aux pre´sents travaux car elles
renseignent sur l’effet de la vitesse de refroidissement et de l’orientation induite par
la de´formation sur l’e´volution de la morphologie.
Monasse et Haudin (1988) montre que la copolyme´risation ale´atoire ne change
pas fondamentalement l’e´volution de la morphologie, en comparaison avec les ob-
servations faites pour des PP isotactiques. Seule la tempe´rature de transition dans
l’e´volution de la croissance des germes est abaisse´e. Ceci est attribue´ a` des mo-
nome`res d’e´thyle`ne rejete´s a` la surface des lamelles de propyle`nes, conduisant a` une
diminution de la tempe´rature d’e´quilibre thermodynamique et a` une diminution de
l’e´nergie de surface. Les observations faites par l’e´tude de PP isotactiques peuvent
eˆtre transpose´es au PP copolyme`res.
40
Chapitre 2
Monasse (1995); Hammami et Spruiell (1995); Tribout et collab. (1996);
Vleeshouwers et Meijer (1996) e´tudient la cristallisation induite par cisaillement
sur un PP copolyme`re ”bloc”. L’effet induit par cisaillement est fortement de´pendant
du temps de relaxation des chaˆınes macromole´culaires : plus les chaˆınes sont grandes,
plus l’effet induit par cisaillement est important.
Haudin et collab. (2002) e´tudient l’effet d’un e´coulement de cisaillement sur
la vitesse de croissance des structures cristallines de diffe´rents PP. L’e´coulement de
cisaillement est obtenu au voisinage d’une fibre de verre en mouvement de transla-
tion dans le fluide. Il est observe´ que sous conditions statiques, les de´fauts dans les
chaˆınes macromole´culaires comme la pre´sence de motifs d’e´thyle`ne dans le cas de
la copolyme´risation ale´atoire sont de premie`re importance pour la vitesse de crois-
sance : plus il y a d’e´thyle`ne, plus basse est la vitesse de croissance. Sous cisaillement,
la vitesse de croissance augmente. Une loi est identifie´e sur l’e´volution de cette vitesse
de croissance. Il apparaˆıt qu’en-dessous d’une valeur critique, la cristallisation n’est
pas influence´e par l’e´coulement de cisaillement. Cette valeur critique est directement
lie´e a` la masse entre encheveˆtrements, et donc au temps de relaxation.
Les travaux de Kumuraswamy et collab. (2000); Nogales et collab. (2001);
Koscher et Fulchiron (2002); Somani et collab. (2006) sont dans la meˆme
optique et montrent via des observations par diffraction de rayons X que plus la
masse molaire en masse Mw est grande, plus la vitesse de cristallisation statique
est basse et plus le cisaillement est grand, plus la vitesse de cristallisation induite
est grande. Un grand Mw implique de longues chaˆınes, donc de grands temps de
relaxation. Sous cisaillement, les chaˆınes macromole´culaires s’orientent, promouvant
ainsi la formation de structure shish-kebab.
Housmans et collab. (2009) e´tudient la cristallisation induite par e´coulement
de PP copolyme´rise´s PE via des mesures de DSC et de rhe´ome´trie. L’effet de
l’e´coulement de´croˆıt en pre´sence d’e´thyle`ne, de meˆme que les tempe´ratures de fusion
et de cristallisation. La cristallisation induite par l’e´coulement de´pend donc du taux
d’e´thyle`ne pre´sent dans la formulation.
Sarrabi et collab. (2013) e´tudient la cine´tique de cristallisation d’un PP
me´talloce`ne durant le refroidissement sous conditions thermiques du proce´de´ de
rotomoulage et utilisent une approche thermodynamique. Ils mettent en avant la
vitesse de cristallisation des PP obtenues par catalyses me´talloce`nes, qui est bien
plus rapide que celle des PP obtenus par proce´de´ Ziegler-Natta. Cette grande vitesse
de cristallisation empeˆche la visualisation de l’e´volution des structures cristallines
pour des vitesses de refroidissement pas suffisamment basse.
Des mode`les permettent d’inte´grer le changement de phase et le comportement
en de´formation, comme le mode`le auto-cohe´rent de Makradi et collab. (2005);
Ahzi et collab. (2003). La de´termination des parame`tres de ce mode`le est limite´e
a` une tempe´rature, les essais doivent donc eˆtre mene´s sous condition isotherme.
Poitou et collab. (2003) ont de´veloppe´ un mode`le thermodynamique de´couplant
la re´solution des inconnues d’e´coulement et des inconnues mate´riaux. Les travaux de
Chevalier et Marco (2007) utilisent une me´thode probabiliste pour prendre en
compte la dispersion de la tempe´rature durant les essais d’e´tirage uni- et bi -axiaux.
Le but est ici d’explorer plus avant le phe´nome`ne de cristallisation et pas seule-
ment l’effet de la vitesse de refroidissement mais aussi l’effet de la de´formation.
L’e´volution de la viscosite´ pendant le refroidissement sous diffe´rents taux de ci-
saillement et a` diffe´rentes vitesses de refroidissement moyennes est e´tudie´e via des
41
Chapitre 2
mesures de rhe´ome´trie dynamique a` l’e´tat fondu. Des mesures de DSC suivant les
meˆmes e´volutions de tempe´rature que les mesures de rhe´ome´trie dynamique de-
vraient permettre de faire la distinction entre phe´nome`nes statiques et phe´nome`nes
induits par la de´formation.
2.4.2 Sollicitations dynamiques :approches solide et fondue
Les mesures de DMA consistent a` appliquer une sollicitation dynamique sur un
e´chantillon a` diffe´rentes fre´quences. Ici, les mesures de DMA sont re´alise´es sous
conditions de traction uni-axiale, au sein du laboratoire MATEIS par Renaud RI-
NALDI. Dans le cas de la DMA, l’e´chantillon est initialement a` tempe´rature am-
biante et est chauffe´ en cours d’essais jusqu’a` devenir trop malle´able pour eˆtre tenu
par l’outillage, ou bien trop peu re´sistant pour que sa re´ponse aux sollicitations soit
de´tecte´e par le capteur de force.
Trois fre´quences sont impose´es : [0.4, 4, 40]Hz. Un balayage en tempe´ratures est
re´alise´ depuis 30◦C jusqu’au plus proche de la tempe´rature de fusion. La tempe´rature
la plus haute est impose´e par la sensibilite´ du capteur et par la tenue de l’e´chantillon
dans les mors. Si l’e´chantillon n’est pas suffisamment rigide, il s’e´chappe des mors,
conduisant ainsi a` la fin de l’essai. La tempe´rature limite est ainsi fixe´e a` 150◦C,
apre`s deux essais visant a` identifier cette dernie`re. La de´formation est fixe´e a` 0.5%,
avec une variation dynamique de 0.3%. La variation dynamique est l’amplitude de
l’e´volution sinuso¨ıdale de la de´formation impose´e.
Les mesures RDA, correspondant a` des mesures de rhe´ome´trie sous re´gime os-
cillatoire, suivent le meˆme principe. Une sollicitation dynamique en cisaillement est
impose´e via l’utilisation de plateaux paralle`les mesurant 25mm de diame`tre. A` l’in-
verse de la de´marche des essais en DMA, l’e´chantillon est initialement a` l’e´tat fondu,
a` une tempe´rature supe´rieure a` sa tempe´rature de fusion. Il est ensuite refroidi en
cours d’essai jusqu’a` ce que sa re´ponse a` la sollicitation impose´e s’approche trop
de la tole´rance du capteur de force. Les essais sont re´alise´s a` 8% de de´formation,
toujours dans le domaine line´aire.
Les re´sultats des essais de DMA et de RDA concernant le PPR3221 sont pre´sente´s
figure 2.32. Les modules complexes en cisaillement mesure´s en RDA sont compare´s
aux modules mesure´s en DMA en les multipliant par un facteur 2(1 + ν). Le pa-
rame`tre ν est suppose´ e´gal a` 0.5, soit sous hypothe`se d’incompressibilite´, ce qui est
justifie´ en conside´rant que le polyme`re est a` l’e´tat fondu.
La tempe´rature a` laquelle les proprie´te´s me´caniques varient brutalement diffe`re.
En partant de l’e´tat solide (essais DMA), les proprie´te´s me´caniques diminuent a` une
tempe´rature plus e´leve´e que celle a` laquelle les proprie´te´s me´caniques augmentent en
partant de l’e´tat fondu (essais RDA). En partant du principe que cette variation de
proprie´te´s me´caniques est attribue´e a` une e´volution de la morphologie, ce de´calage
est alors la signature de la surfusion, c’est-a`-dire l’e´cart entre tempe´rature de fusion
et tempe´rature de cristallisation.
Les re´sultats de DMA et de RDA montrent donc des changements de pentes
dans l’e´volution des modules qui interviennent a` des tempe´ratures diffe´rentes. Cette
diffe´rence est attribue´e a` la zone de surfusion. Comme il a e´te´ vu via les mesures
de DSC a` diffe´rentes vitesses de refroidissement, la tempe´rature de cristallisation

























































Figure 2.32 – E´volution des module 3G′ et 3G′′ (RDA) et E ′ et E ′′ (DMA) -
PPR3221
La figure 2.33 repre´sente l’e´volution des fractions transforme´es α de´duites des
mesures pre´ce´dentes.
Les valeurs des modules solides sont suppose´es tendre vers les valeurs des modules
fondus lorsque la tempe´rature est supe´rieure a` la tempe´rature de fusion. De meˆme,
les valeurs des modules fondus sont suppose´es tendre vers les valeurs des modules
solides lors la tempe´rature est infe´rieure a` la tempe´rature de cristallisation. Les α
sont calcule´s comme suit :
αsolide = 1− ln(E0(T ))− ln(E(T ))
ln(E0(T ))− ln(2(1 + ν)G0(T )) (2.8)
αfondu =
ln(2(1 + ν)G(T ))− ln(2(1 + ν)G0(T ))
ln(E0(T ))− ln(2(1 + ν)G0(T )) (2.9)
avec T la tempe´rature, ln(E0(T )) l’e´volution line´aire du log des modules solides
hors changement de phase en fonction de la tempe´rature, ln(2(1+ν)G0(T ) l’e´volution
line´aire du log des modules fondus hors changement de phase en fonction de la
tempe´rature. Les e´volutions line´aires ln(E0(T )) et ln(2(1+ν)G0(T ) sont des fonctions
affines correspondant respectivement aux pentes initiales des mesures en DMA et en
RDA. En utilisant ces fonctions affines, les plateaux a` basses et hautes tempe´ratures
peuvent eˆtre obtenues.
Cette dernie`re figure permet de mieux visualiser les variations brutales des mo-
























Figure 2.33 – E´volution des fractions transforme´es α de´duites des modules mesure´s
en RDA et DMA - PPR3221
le mate´riau est initialement a` l’e´tat solide puis chauffe´ ou initialement a` l’e´tat fondu
puis refroidi.
D’autres essais RDA sont re´alise´s afin de tester l’effet de la cine´tique de refroi-
dissement moyenne sur la tempe´rature d’augmentation des proprie´te´s me´caniques.
2.4.3 Influence d’un cisaillement sur la cristallisation
Une seconde expe´rience consiste a` fixer une seule fre´quence et re´aliser un ba-
layage en tempe´rature. En partant de l’e´tat fondu et en faisant varier le temps d’at-
tente entre deux mesures, il est alors possible d’e´tudier l’effet de diffe´rentes vitesses
de refroidissement moyennes sur l’augmentation des proprie´te´s me´caniques, lie´e au
phe´nome`ne de cristallisation. Le temps d’attente entre deux mesures, soit le temps
pendant lequel l’e´chantillon est a` une tempe´rature donne´e, varie selon trois valeurs :
3s, 30s et 300s. Les fre´quences de sollicitation sont impose´es a` [1, 10, 100]rad.s−1.
Comme cela a e´te´ pre´cise´ pre´ce´demment, les meˆmes e´volutions de tempe´rature
ont e´te´ impose´es en DSC pour e´valuer les possibles diffe´rences entre conditions
statiques et conditions sous cisaillement.
La tempe´rature d’augmentation des proprie´te´s me´caniques lors des essais RDA
est de´duite des courbes des figures 2.34, 2.35, 2.36. Ces courbes repre´sentent
les modules mesure´es au cours des essais divise´s par les modules mesure´s a` la













































E’ tattente 300s 100rad.s-1
E’ tattente 300s 10rad.s-1
E’ tattente 300s 1rad.s-1
E’ tattente 300s 0.1rad.s-1
E’’ tattente 300s 100rad.s-1
E’’ tattente 300s 10rad.s-1
E’’ tattente 300s 1rad.s-1
E’’ tattente 300s 0.1rad.s-1
E’ tattente 30s 100rad.s-1
E’ tattente 30s 10rad.s-1
E’ tattente 30s 1rad.s-1
E’’ tattente 30s 100rad.s-1
E’’ tattente 30s 10rad.s-1
E’’ tattente 30s 1rad.s-1
E’ tattente 0s 100rad.s-1
E’ tattente 0s 10rad.s-1
E’ tattente 0s 1rad.s-1
E’’ tattente 0s 100rad.s-1
E’’ tattente 0s 10rad.s-1
E’’ tattente 0s 1rad.s-1
Figure 2.34 – Proprie´te´s me´caniques norme´es en fonction de la tempe´rature -
PPR10232 - diffe´rents temps d’attente et diffe´rentes fre´quences - 8% de de´formation
tation des proprie´te´s me´caniques est de´finie comme la tempe´rature a` laquelle la
tangente a` la partie ou` les proprie´te´s augmentent intercepte la tangente a` la courbe
aux plus hautes tempe´ratures. Ces tempe´ratures et les tempe´ratures de de´but et de
maximum des pics des re´sultats de DSC suivant les meˆmes tempe´ratures que les
essais RDA, repre´sente´es figure 2.37, sont reporte´es sur le graphique repre´sentant
les tempe´ratures de de´but et de maximum de pic des DSC a` diffe´rentes vitesses de
refroidissement (figure 2.38).
Aucun effet particulier de la de´formation ou de la vitesse de de´formation n’est
observe´ pour les deux copolyme`res ale´atoires. Cependant, l’effet de la cine´tique
de refroidissement demeure identique a` celui observe´ les premie`res mesures DSC,
a` savoir que plus la vitesse de refroidissement est grande, plus la tempe´rature a`
laquelle la cristallisation intervient est basse.
Comme souligne´ dans les travaux de Housmans et collab. (2009), le taux
d’e´thyle`ne dans la formulation impacte sur la cine´tique de cristallisation sous ci-
saillement et sous conditions passives. Plus le taux d’e´thyle`ne est e´leve´, moins le
cisaillement influe sur la cristallisation. Et a` l’inverse, sous conditions statiques, la
vitesse de cristallisation augmente avec le taux d’e´thyle`ne. Les travaux de Haudin
et collab. (2002), portant sur l’e´tude de la cristallisation induite sous cisaillement,
mettent en lumie`re l’effet de la pre´sence de de´fauts sur le taux de croissance sous
conditions passives, tandis que le parame`tre le plus influent sous cisaillement est la
masse molaire en poids Mw.
Ces re´sultats concernant le PPR3221 contrastent avec l’ide´e commune´ment ad-
mise d’une influence majeure du cisaillement et de la de´formation sur la cristallisa-













































E’ tattente 300s 100rad.s-1
E’ tattente 300s 10rad.s-1
E’ tattente 300s 1rad.s-1
E’ tattente 300s 0.1rad.s-1
E’’ tattente 300s 100rad.s-1
E’’ tattente 300s 10rad.s-1
E’’ tattente 300s 1rad.s-1
E’’ tattente 300s 0.1rad.s-1
E’ tattente 30s 100rad.s-1
E’ tattente 30s 10rad.s-1
E’ tattente 30s 1rad.s-1
E’’ tattente 30s 100rad.s-1
E’’ tattente 30s 10rad.s-1
E’’ tattente 30s 1rad.s-1
E’ tattente 0s 100rad.s-1
E’ tattente 0s 10rad.s-1
E’ tattente 0s 1rad.s-1
E’’ tattente 0s 100rad.s-1
E’’ tattente 0s 10rad.s-1
E’’ tattente 0s 1rad.s-1
Figure 2.35 – Proprie´te´s me´caniques norme´es en fonction de la tempe´rature -











































E’ tattente 300s 100rad.s-1
E’ tattente 300s 10rad.s-1
E’ tattente 300s 1rad.s-1
E’ tattente 300s 0.1rad.s-1
E’’ tattente 300s 100rad.s-1
E’’ tattente 300s 10rad.s-1
E’’ tattente 300s 1rad.s-1
E’’ tattente 300s 0.1rad.s-1
E’ tattente 30s 100rad.s-1
E’ tattente 30s 10rad.s-1
E’ tattente 30s 1rad.s-1
E’’ tattente 30s 100rad.s-1
E’’ tattente 30s 10rad.s-1
E’’ tattente 30s 1rad.s-1
E’ tattente 0s 100rad.s-1
E’ tattente 0s 10rad.s-1
E’ tattente 0s 1rad.s-1
E’’ tattente 0s 100rad.s-1
E’’ tattente 0s 10rad.s-1
E’’ tattente 0s 1rad.s-1
Figure 2.36 – Proprie´te´s me´caniques norme´es en fonction de la tempe´rature -


























Figure 2.37 – Flux de chaleur sous les meˆmes conditions de tempe´rature que les
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 PPR3221 DSC pic
 PPR3221 DSC pic
 PPR3221 DSC pic
 PPR3221 DSC onset
 PPR3221 DSC onset
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 DSC MR10MX0 onset





 MR10MX0 DSC pic
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 PPR10232 DSC pic
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Figure 2.38 – Tempe´ratures d’augmentation des proprie´te´s me´caniques sous condi-
tions de cisaillement - Tempe´ratures de de´but et de maximum de pic sous conditions
passives - diffe´rentes vitesses de refroidissement
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PPR3221, de meˆme que les PPR10232 et MR10MX0, sont des mate´riaux dont la
formulation confe`re aux pie`ces finales une bonne transparence. Ceci implique donc la
pre´sence d’agent inhibiteur de croissance des structures cristallines. Ces agents sont
autant de de´fauts qui vont donc empeˆcher une croissance rapide sous conditions
passives. Il est possible e´galement de supposer que les chaˆınes macromole´culaires
constituant le mate´riau ne sont pas assez longues pour qu’un cisaillement puisse
promouvoir efficacement la cristallisation.
Concernant le MR10MX0, l’augmentation des modules est plus progressive que
pour les PPR10232 et PPR3221 qui eux voient une augmentation brutale de leurs
modules. De plus, la pente de cette augmentation diminue lorsque le taux de cisaille-
ment augmente. Le MR10MX0 est donc sensible au cisaillement. Plus la vitesse de
cisaillement est grande, plus l’augmentation est brutale, et ce quel que soit le temps
d’attente impose´. Toutefois, la tempe´rature de transition de comportement ne change
pas outre mesure.
2.4.4 Mesures DSC apre`s mise en forme
Figure 2.39 – Photo
d’un flacon en PPR3221
apre`s pre´le`vement des
e´chantillons
Des e´chantillons sont pre´leve´s le long d’une pie`ce
souﬄe´e en PPR3221, comme illustre´ par la figure
2.39. Une rampe de chauffe a` 10◦C.min−1, en partant
de la tempe´rature ambiante (23◦C) jusqu’a` 200◦C,
est impose´e aux e´chantillons. Si, lors du proce´de´, la
pre´forme souﬄe´e cristallisait par endroit sous l’effet
de l’e´tirage, cela devrait se retrouver dans l’allure des
pics de fusion, puisque les structures cristallines se-
raient diffe´rentes selon l’e´tirage localement subi.
La figure 2.40 repre´sente les re´sultats de DSC
ordonne´s selon la localisation sur la pie`ce. La figure
2.41 reprend les meˆmes re´sultats, mais ordonne´ selon
l’e´tirage local subi.
Les re´sultats de DSC ne montrent pas de
diffe´rences significatives entre les pics de fusion ob-
serve´s. Les e´tirages locaux subis par la pre´forme lors
du souﬄage vont de quasiment 1 pour les e´chantillons
pre´leve´s au goulot jusqu’a` plus de 5 aux endroits les plus e´tire´s. Si une cristallisa-
tion induite sous sollicitation se produisait durant le proce´de´, la gamme d’e´tirage
permettrait d’en voir l’effet. Le peu d’e´cart sur les pics de fusion renforce donc les
observations faites a` travers les mesures de RDA, c’est-a`-dire que la cristallisation
induite n’est pas observe´e. Il n’y a donc pas d’effet visible de la sollicitation sur la



































Figure 2.40 – Re´sultats de DSC pour les e´chantillons pre´leve´s le long d’un flacon














echantillon 20 - etirage=1.03
echantillon 19 - etirage=1.04
echantillon 1 - etirage=1.3
echantillon 18 - etirage=1.7
echantillon 2 - etirage=2.03
echantillon 15 - etirage=2.33
echantillon 14 - etirage=2.49
echantillon 17 - etirage=2.67
echantillon 3 - etirage=2.95
echantillon 13 - etirage=3.15
echantillon 16 - etirage=3.53
echantillon 12 - etirage=3.58
echantillon 8 - etirage=3.78
echantillon 9 - etirage=3.79
echantillon 11 - etirage=3.81
echantillon 10 - etirage=3.85
echantillon 7 - etirage=4.04
echantillon 6 - etirage=4.53
echantillon 5 - etirage=4.92
echantillon 4 - etirage=5.28
Figure 2.41 – Re´sultats de DSC pour les e´chantillons pre´leve´s le long d’un flacon en






Simulation nume´rique du proce´de´
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3.1 Pre´sentation du mode`le nume´rique
3.1.1 E´tude bibliographique : Simulation nume´rique des pro-
ce´de´s de souﬄage
L’injection-e´tirage-souﬄage est un proce´de´ proche de celui pre´sente´ ici et de
nombreux travaux de recherches concernent ce proce´de´ plus conventionnel. Un tour
d’horizon de la simulation nume´rique des proce´de´s de souﬄage est propose´ par Bel-
let et collab. (2002). Wang et collab. (1998, 2000) simulent l’injection-e´tirage-
souﬄage de bouteille en PET, en utilisant une loi viscoplastique pour repre´senter le
comportement de durcissement sous de´formation du mate´riau. Dans les travaux
de Wang et collab. (1998), diffe´rentes configurations d’e´tirage/souﬄage sont
pre´sente´es et les e´volutions de la pre´forme obtenues se rapprochent des observa-
tions faites par Huang et collab. (2007). Hopmann et collab. (2011) utilise
une me´thode inte´grale pour simuler ce proce´de´. Une premie`re e´tape concerne la
phase de chauffe de la pre´forme tandis qu’une deuxie`me e´tape est de´die´e a` la phase
d’e´tirage-souﬄage.La re´sistance de la bouteille a` un chargement donne´ est ensuite
e´tudie´e a` travers le logiciel de calcul par e´le´ments finis ABAQUS. Yang et collab.
(2004b,a) simulent l’injection-e´tirage-souﬄage de bouteille en PET sous hypothe`se
axisyme´trique en utilisant e´galement ABAQUS. L’approche membrane permet de
diminuer le nombre de nœuds par e´le´ment mais la de´termination du champ de
tempe´rature perd en pre´cision car les inconnues sont de´finies spatialement sur un seul
nœud dans l’e´paisseur. Ceci est en de´saccord avec les observations expe´rimentales
qui montrent que les champs de tempe´rature et de contraintes sont fortement non-
line´aires. Les e´tudes de Yang et collab. (2004b,a) proposent donc de pre´dire les
proprie´te´s du produit fini, et une bonne pre´diction des champs de tempe´rature et de
contraintes est donc ne´cessaire. L’auteur utilise des e´le´ments solides dans ses calculs.
Il est fait re´fe´rence au mode`le viscoplastique utilise´ par Wang et collab. (2000)
et au mode`le viscoe´lastique utilise´ de Schmidt et collab. (1998). Ces mode`les
offrent une bonne pre´diction de la re´partition d’e´paisseurs finale mais seul le mode`le
de Wang est a` meˆme de pre´dire l’historique des de´formations. Quoi qu’il en soit
ces mode`les sont des mode`les construits sur les observations des essais uniquement,
et sont donc limite´s aux conditions expe´rimentales, et au voisinage des ces condi-
tions expe´rimentales, dans lesquels les mesures ont e´te´ re´alise´es. Mais il est difficile
d’e´tablir un protocole expe´rimental correspondant aux conditions du proce´de´, les
tempe´ratures, cine´tiques thermiques, de´formations et vitesses de de´formations ren-
contre´s dans le proce´de´ ne peuvent eˆtre reproduits en laboratoire. C’est pourquoi le
mode`le de Buckley est pre´fe´re´ par Yang et collab. (2004b,a).
Groot et collab. (2012) ont mode´lise´ la mise en forme en souﬄage-moulage
par une approche analytique, le mate´riau e´tant de´crit par un proble`me d’e´coulement
de Stokes. Cette approche consiste a` trouver la position du domaine interne de la
pie`ce souﬄe´e a` un instant t tel que le domaine externe soit e´gale au domaine du
moule. La formulation mathe´matique ainsi pose´e permet d’inverser le proble`me et
de de´terminer par optimisation nume´rique le profil de la pre´forme selon la forme de
la pie`ce finale voulue.
Des mode`les viscoe´lastiques sont disponibles sous POLYFLOW. Cependant, l’uti-
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lisation de mode`le viscoe´lastique type KBKZ n’est autorise´e que sous approche sta-
tionnaire sous hypothe`se axi-syme´trique, ou bien sous approche transitoire sous
hypothe`se membrane.
Le proce´de´ IBMSS pre´sente e´galement des similitudes avec le proce´de´ d’extrusion-
souﬄage, dans le sens ou` la pre´forme est souﬄe´e directement apre`s avoir e´te´ injecte´e,
quand la matie`re n’est pas encore refroidie. La matie`re de la pre´forme, toujours
amorphe et au dessus de sa tempe´rature de cristallisation, pre´senterait un compor-
tement similaire a` celui d’une paraison extrude´e puis souﬄe´e. Fukuzawa et collab.
(2010) ont simule´ la mise en forme d’un flacon multi-couches (PEhd-PEbd-PEhd)
par le proce´de´ d’extrusion souﬄage. La ge´ome´trie est repre´sente´e en 3D, le calcul
est non-isotherme et les mate´riaux obe´issent a` une loi de Bird-Carreau. Les re´sultats
d’e´paisseurs finales sont surestime´s par rapport aux e´paisseurs vraies. Cette sures-
timation, bien qu’acceptable, peut s’expliquer par le faible nombre de mailles dans
l’e´paisseur de chaque couche, inhibant l’expression de la loi de comportement durant
la simulation du proce´de´ car la viscosite´ de chaque mate´riau n’est de´finie qu’en trois
nœuds dans l’e´paisseur. L’identification des parame`tres des lois de comportement
des mate´riaux de cette e´tude peut e´galement participer a` ces e´carts, la de´pendance
thermique n’e´tant de´termine´e qu’a` partir de trois tempe´ratures.
Dans la pre´sente e´tude, la mode´lisation du proce´de´ se fait par l’utilisation d’un
mode`le de Cross, le polyme`re e´tant suppose´ a` l’e´tat fondu durant le proce´de´.
La mode´lisation de l’e´volution de la pression de souﬄage en fonction de l’e´volution
du volume n’est pas a` ne´gliger. Pham et collab. (2004), Fatt et Ouyang (2008),
Yang et collab. (2000) et Groot et collab. (2010) repre´sentent l’e´volution de
l’e´coulement d’air dans la cavite´ de la pie`ce a` souﬄer durant la phase de souﬄage.
Une loi thermodynamique lie l’e´volution du volume encapsule´ et l’e´tablissement de
la pression le long de la paroi interne de la pre´forme. Plus re´cemment, Menary
et collab. (2010) ont e´tudie´ le souﬄage libre d’une pre´forme en PET et l’ont si-
mule´e sous ABAQUS 6.5. Ils ont ainsi montre´ qu’il est plus pertinent de simuler
l’e´volution du flux d’air que d’imposer une force normale seule. Schmidt et col-
lab. (1998) e´tudie l’e´volution de la pression dans une pie`ce creuse et souligne la
ne´cessite´ de conside´rer cette e´volution dans la simulation du proce´de´ de souﬄage.
Bellet et collab. (2002) font la meˆme observation dans leur tour d’horizon des
simulations nume´riques des proce´de´s de souﬄage. Les travaux de Salomeia et col-
lab. (2015) proposent plus re´cemment un protocole de mesure et une mode´lisation
du de´bit d’air applique´ au proce´de´ d’injection-e´tirage-souﬄage. Ce protocole serait
a` appliquer afin de pouvoir mode´liser plus pertinemment l’e´volution de la pression
dans le proce´de´ IBMSS.
A` de´faut, le pre´sent mode`le s’attache a` prendre en compte les caracte´ristiques
principales du champ thermique sur une ge´ome´trie axisyme´trique. Ce mode`le simple
permet l’exploration de la sensibilite´ des re´sultats aux diffe´rents parame`tres d’entre´e.
Car bien que l’approche soit simplifie´e (ge´ome´trie 2D axisyme´trique, proble`me ther-
mique simplifie´), la physique demeure robuste.
3.1.2 Pre´sentation du proce´de´ simule´
Le proce´de´ permet la mise en forme par injection-souﬄage de pie`ces creuses sur
une presse d’injection standard. C’est un proce´de´ se´quentiel et un moule spe´cial a
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Figure 3.1 – Ge´ome´tries pre´forme et canaux de re´gulation mode´lise´es sous Moldflow
e´te´ conc¸u afin de permettre, avec un encombrement ne de´passant pas celui d’un
moule standard, l’enchaˆınement des phases suivantes :
1. l’injection de la pre´forme dans le poste d’injection ;
2. maintien et refroidissement de la pre´forme dans le poste d’injection ;
3. 1e`re ouverture du moule et transfert de la pre´forme du poste d’injection au
poste de souﬄage par rotation de la base tournante ;
4. souﬄage de la pre´forme ;
5. 2e`me ouverture du moule et e´jection de la pie`ce finale ;
Bien que la phase d’injection puisse eˆtre simule´e a` travers le logiciel de calcul
par e´le´ments finis MOLDFLOW, les pre´sents travaux se proposent de simuler la
phase de souﬄage seule. Les contraintes re´siduelles pre´sentes dans la pre´forme a` la
fin de la phase d’injection ne sont pas conside´re´es. Le champ de tempe´rature initial
du mode`le, correspondant donc au champ de tempe´rature a` la fin du remplissage
de l’empreinte de la pre´forme en phase d’injection, est conside´re´ uniforme et e´gal a`
240◦C.
L’empreinte du moule d’injection et les circuits de re´gulation thermique cor-
respondants ont e´te´ mode´lise´s et maille´s via le logiciel commercial Moldflow (voir
figure 3.1). La phase d’injection a e´te´ simule´e.
Les re´sultats de cette simulation (figure 3.2 et figure 3.3) montrent que la
tempe´rature de la matie`re n’e´volue que tre`s peu dans l’e´paisseur durant le remplis-
sage de l’empreinte, et conside´rer que la pre´forme est a` 240◦C avant le maintien
et le refroidissement n’est pas aberrant. Les e´carts aux limites e´tant rattrape´s aux
premiers instants du calcul thermique de la phase de maintien et de refroidissement.
Remarque : Les e´carts de tempe´ratures dans le moule ont e´te´ e´value´s a` l’aide
du logiciel MOLDFLOW. Pour le premier cycle, ces e´carts sont de 78◦C. Il faut
attendre 15 cycles pour que cet e´cart soit infe´rieur a` 1◦C, tandis que passe´ 75 cycles,
il est alors a` 0.19◦C.
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Figure 3.2 – Champ de tempe´rature en fin de remplissage - Simulation Moldflow
3D - tremplissage = 0.8063s
La phase de maintien et de refroidissement est repre´sente´e par un calcul de
conduction pure, avec une tempe´rature impose´e a` l’inte´rieur de la pre´forme e´gale a`
la tempe´rature du noyau et une tempe´rature impose´e a` l’exte´rieur de la pre´forme
e´gale a` la tempe´rature du moule. La phase d’ouverture est e´galement simule´e via un
calcul de thermique pure mais la condition de tempe´rature impose´e a` l’exte´rieur est
remplace´e par une condition de flux de chaleur repre´sentant l’e´change de calorie avec
l’air ambiant. Finalement, la phase de souﬄage est simule´e. La figure 3.4 illustre





Figure 3.3 – E´volution de la tempe´rature dans l’e´paisseur de la pre´forme en fin de


















Figure 3.4 – Les trois e´tapes de la simulation nume´rique du proce´de´ IBMSS
Lors de la phase d’ouverture et de de´placement de la pre´forme du poste d’injec-
tion au poste de souﬄage, les e´changes de calories avec l’air peuvent s’apparenter a`
de la convection force´e. En conside´rant que la pre´forme est un cylindre, le mouve-
ment de rotation du moule lors du transport de la pre´forme entraˆıne un e´coulement
d’air sur cette dernie`re. Les travaux de Kitamura et collab. (2007) ont permis de
dimensionner le coefficient d’e´change utilise´ dans le mode`le. La vitesse d’e´coulement
de l’air lors de cette phase est estime´e a` 6.6cm.s−1. Un cylindre de 25mm de rayon
(approximation de la pre´forme pot de yaourt) pre´sente alors un nombre Reynolds
de 240, le cœfficient d’e´change maximum est alors d’environ 14W.m−2.K−1 a` l’inci-
dence 0◦ et un cœfficient d’e´change de 8W.m−2.K−1 environ sur la face non expose´e.
Les e´changes thermiques a` incidence nulle sont donc le´ge`rement plus e´leve´s qu’en
convection naturelle, tandis qu’ils sont le´ge`rement infe´rieurs sur la face oppose´e.
L’effet de la rotation du moule sur les e´changes thermiques est donc minime et il
a e´te´ choisi de prendre un cœfficient d’e´change correspondant a` de la convection
naturelle, soit 10W.m−2.K−1.
Remarque : lors de l’e´tape de souﬄage, les conditions limites thermiques peuvent




temps du proce´de´ e´gal a` 0.2s, α la diffusivite´ thermique e´gale a` k
ρcp
. Avec ρ la masse
volumique e´gale a` 0.75kg.m−3, k la conductivite´ thermique e´gale a` 0.17W.m−1.K−1
et cp la capacite´ calorifique e´gale a` 2.70 10
3J.kg−1.K−1. Ces valeurs correspondent
au PPR3221 a` l’e´tat fondu et sont e´galement les valeurs renseigne´es dans le mode`le
nume´rique. Ceci conduit a` un α e´gal a` 0.84 10−9m2.s−1 et en prenant e l’e´paisseur
maximum de la pie`ce finale e´gale a` 1.7mm, le nombre de Fourier est alors infe´rieur a`
6 10−3. Cette faible valeur indique que tre`s peu d’e´changes de chaleur sont possibles
durant ces 2 dixie`mes de seconde. Les re´sultats de simulations nume´riques valident
cette conclusion : une simulation sans flux de chaleur lors de la phase de souﬄage, et
la meˆme simulation mais reprenant les conditions limites thermiques de la phase 2
du mode`le, pre´sentent les meˆmes re´sultats en terme d’e´paisseur avec un e´cart moyen
de 0.8%.
La premie`re e´tape du mode`le nume´rique, c’est-a`-dire les phase de refroidisse-
ment et compactage dans le moule d’injection, devrait eˆtre remplace´e par une si-
mulation comple`te avec le logiciel MOLDFLOW. Cela permettrait alors d’avoir une
meilleure connaissance du champ de tempe´rature initial qui serait alors importe´
dans la seconde phase du pre´sent mode`le nume´rique. Toutefois, obtenir par simu-
lation nume´rique le champ de tempe´rature 3D exacte de la pre´forme avant souf-
flage se pre´sente comme une taˆche conside´rablement ardue. Les e´changes thermiques
s’ope´rant lors de la premie`re ouverture du moule et rotation de la base tournante
ne sont pas correctement identifie´s. De plus, la technologie du projet IS2 se des-
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Figure 3.5 – les diffe´rentes ge´ome´trie e´tudie´es : (a) Pilulier : hauteur moyenne=
60mm et diame`tre moyen final= 50mm - (b) Pot de yaourt prototype : hauteur
moyenne= 80mm et diame`tre moyen final= 60mm - (c) Flacon : hauteur moyenne=
100mm et diame`tre moyen final= 40mm - (d) Pot de yaourt bi-e´tage : hauteur
moyenne= 80mm et diame`tre moyen final= 60mm
tine a` des petites productions. Il n’est pas suˆr que les productions durent suffisam-
ment longtemps pour que le moule de la pie`ce flacon atteigne un re´gime thermique
stationnaire. La simulation Moldflow estime qu’il faudrait attendre 69 cycles pour
que le moule soit a` tempe´rature quasi-homoge`ne, avec un gradient de tempe´rature
infe´rieur a` 0.2◦C. Pour des productions infe´rieures a` une quinzaine de cycles, comme
c’est le cas lors de mises au point, une approche 3D est ine´vitable afin de prendre en
compte le gradient de tempe´rature dans le moule impactant directement le champ
de tempe´rature de la pre´forme. Et bien que la ge´ome´trie de cette dernie`re pre´sente
une syme´trie de re´volution, il n’en va pas de meˆme pour le champ de tempe´rature.
3.1.3 Ge´ome´trie et maillage
Dans le projet IS2, quatre ge´ome´tries sont e´tudie´es :
— pilulier : ge´ome´trie pilulier mono-empreinte utilise´e sur le moule prototype ;
— pot de yaourt prototype : ge´ome´trie pot de yaourt mono-empreinte utilise´e
sur le moule prototype ;
— flacon prototype : ge´ome´trie flacon double empreinte utilise´e sur le moule
prototype ;
— pot de yaourt bi-e´tage : ge´ome´trie pot de yaourt sur moule bi-e´tage destine´e
a` la production en se´rie ;
Ces ge´ome´tries sont pre´sente´es dans la figure 3.5.
La figure 3.6 repre´sente la ge´ome´trie flacon du proble`me et pre´sente les diffe´rents
domaines et limites, avec les conditions impose´es sur celles-ci dans le mode`le nume´rique.
Deux domaines sont de´finis : le moule et la pre´forme. Le principe du mode`le nume´rique
est identique pour les ge´ome´tries pot de yaourt.
Pour le moule, deux limites sont de´finies : le bord de contact, correspondant a`
l’inte´rieur du moule, et les autres bords n’intervenant pas dans le calcul.
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Figure 3.6 – ge´ome´trie 2D du proble`me et les conditions impose´es a` chaque e´tape
de la simulation nume´rique
— le bord exte´rieur, qui entrera en contact avec le moule ;
— le bord inte´rieur, ou` la pression de souﬄage est impose´e ;
— le bord supe´rieur, ou` une condition de vitesse normale nulle et de force tan-
gentielle nulle est impose´e (glissement parfait) ;
— le bord restant, repre´sentant l’axe de syme´trie du proble`me ;
Le maillage de la pre´forme est compose´ d’e´le´ments quadrangles. Le bord du
moule ou` le proble`me de contact prend place est maille´ finement afin de ne pas
porter pre´judice a` la de´tection de la pre´forme. Le maillage repre´sente un total de
6827 nœuds pour 6084 faces.
La figure 3.7 pre´sente la ge´ome´trie maille´e, ainsi qu’un zoom sur la partie basse
de la pre´forme. La re´gularite´ du maillage de la pre´forme est une ne´cessite´, comme il
sera explique´ plus loin.
3.1.4 Me´thode de re´solution par e´le´ments finis
Le logiciel utilise´ est le logiciel POLYFLOW, un code de calcul de dynamique
des fluides par e´le´ments finis, de´die´ a` la re´solution des proble`mes d’e´coulements fai-
sant intervenir des fluides visqueux et/ou viscoe´lastiques. POLYFLOW utilise une
approche Eule´rienne avec les champs de vitesse et de pression comme inconnues du
proble`me. A` ces inconnues doivent eˆtre ajoute´e la position de la surface libre bor-
dant l’e´coulement dans le cas d’une simulation de souﬄage.
Le traitement des proble`mes d’e´coulements repose sur la re´solution des e´quations
de´coulant des principes de conservation :








Figure 3.7 – Ge´ome´trie maille´e
∂ρ
∂t
+ ~∇ · (ρ~v) = 0 (3.1)
avec ~v le champ de vitesse dans le fluide et ρ la masse volumique du fluide.
— Conservation de la quantite´ de mouvement :







σ = −PId + S (3.3)
avec σ le tenseur total des contraintes, P la pression dans l’e´coulement, Id
le tenseur identite´ et S le tenseur des “contraintes visqueuses”, ou encore
“tenseur des extra-contraintes”. Ce dernier est de´fini par la loi de compor-
tement utilise´e, de manie`re implicite ou explicite selon la loi gouvernant le
comportement du mate´riau.
La loi de comportement relie ces “extra-contraintes” a` une mesure des de´formations.






avec D le tenseur des vitesses de de´formation et η la viscosite´ du mate´riau.
Cette viscosite´ peut eˆtre inde´pendante de la sollicitation pour un cas pure-
ment Newtonien, ou bien e´voluer avec le taux de de´formation pour un cas
Newtonien ge´ne´ralise´ et suivre, par exemple, une loi rhe´ofluidifiante.
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La relation entre “extra-contraintes” et de´formation n’est pas toujours line´aire.
Des mode`les non-line´aires doivent alors eˆtre utilise´s, venant rendre moins
e´vidente la convergence du proble`me global.





Ou bien encore, un mode`le viscoe´lastique inte´gral peut eˆtre utilise´. Par exemple,




m(t− t′)h(I1, I2)C−1t (t′)dt′ (3.6)
— Finalement, la thermodynamique donne les e´quations de conservation de la



























Selon les configurations choisies, des hypothe`ses sont faites afin de simplifier les
e´quations pre´ce´dentes. Dans la mode´lisation choisie pour simuler le proce´de´ IBMSS,
les hypothe`ses suivantes sont faites :
— incompressibilite´ : ρ constant ;
— fluide fortement visqueux : terme d’inertie ∇~v ·~v ne´glige´ dans 3.2 ;
Afin de re´soudre ces e´quations, des conditions limites sont a` de´finir sur les li-
mites du proble`me. Deux types de conditions limites peuvent eˆtre impose´es pour
l’identification des inconnues de vitesses et de pression :
— la vitesse ~v est connue : condition de Dirichlet ;
— les efforts ~f = σ ·~n sont connus : condition de Neumann ;
Dans le cas ou` le proble`me introduit une surface libre, cette dernie`re implique un
nouveau couple de conditions sur la vitesse et sur les contraintes : la vitesse normale
a` le surface est nulle et les efforts normaux sont connus.
Un proble`me de surface libre implique toujours un certain degre´ de remaillage,
comme le maillage repre´sentant la pre´forme est soumis a` de grandes de´formations.
Les de´formations sont majoritairement extensionnelles, mais il est possible qu’une
partie de ces de´formations soit du cisaillement.
La me´thode de remaillage choisie est la me´thode ”Thin Shell with Lagrangian
Master” ANSYS (2010), qui est pre´conise´e pour les simulations de souﬄage. Cette
me´thode est disponible uniquement pour les calculs 2D. L’objectif est de conserver
une forme convenable pour les e´le´ments du maillage. L’angle des mailles ne doit pas
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passer en dessous d’un certain seuil pour e´viter que la maille ne s’aplatisse, l’ide´al
e´tant que les angles soient les plus proches possibles de 90◦. Les longueurs des areˆtes
ne doivent pas eˆtre trop diffe´rentes pour e´viter que la maille ne tende plus vers
une direction qu’une autre. Un de´placement Lagrangien est impose´ aux nœuds du
bord implique´ dans le proble`me de contact. Ce bord est appele´ ”Surface maˆıtre”.
Les nœuds restants dans l’e´paisseur sont relocalise´s suivant une me´thode directrice
(spine method), de´crite dans ANSYS (2010). La ”Surface maˆıtre” est remaille´e
dans la direction tangentielle avec comme contrainte de conserver une distribution
d’e´le´ments convenable. Les nœuds dans l’e´paisseur sont ensuite re´partis le long de
directrices de´finies normales a` la ”Surface maˆıtre”. Cette me´thode est robuste, meˆme
en pre´sence de cisaillement. Une telle me´thode ne´cessite un maillage structure´, avec
le meˆme nombre de nœuds le long des bords inte´rieurs et exte´rieurs de la pre´forme,
afin que la me´thode directrice puisse eˆtre utilise´e.
Comme de´finie dans ANSYS (2010), le contact avec le moule est de´tecte´ en
utilisant une proce´dure locale a` chaque localisation de la surface libre. L’utilisation
de la me´thode Lagrangienne dans le remaillage facilite la de´tection du contact, car
elle permet aux nœuds de suivre la de´formation physique. Le contact n’en est que
plus re´aliste. La proce´dure de contact consiste a` tester la pe´ne´tration de chaque nœud
dans le domaine du moule. Si la distance de pe´ne´tration est supe´rieure a` la tole´rance
impose´e, l’incre´ment temporel est diminue´ et les de´placements sont re´e´value´s. Une
fois qu’un nœud pe´ne`tre le domaine moule d’une distance infe´rieure a` la tole´rance
impose´e, l’e´quation discre`te de conservation de mouvement du nœud est modifie´e et
augmente´e d’un terme de pe´nalite´, qui peut eˆtre diffe´rent dans la direction normale
et dans la direction tangentielle, permettant un glissement par exemple. Dans la
direction normale, ce coefficient de pe´nalite´ est de´fini suffisamment grand pour que
la vitesse du nœud tende vers la vitesse de la paroi avec laquelle il est entre´ en
contact, c’est-a`-dire une vitesse nulle en l’occurrence.
fn = −k(~v − ~vwall) ·~n (3.9)
avec ~n le vecteur unitaire normal a` la surface, k le coefficient de pe´nalite´, ~vwall le
vecteur vitesse de la paroi et ~v le vecteur vitesse du nœud.
Dans la direction tangentielle, la me´thode est similaire, permettant l’application
d’un glissement, ce qui se rapprocherait de la re´alite´ selon les cas.
ft = −Fslip(vs − vs,wall) (3.10)
avec Fslip le coefficient de frottement, vs,wall la vitesse tangentielle et v la vitesse
tangentielle du nœud.
Fslip et k ont des dimensions physiques : g.s
−1. Une valeur typique dans le cas de
calcul dans un milieu compose´ d’air est 109 g.s−1. Le glissement est permis quand
Fslip est infe´rieur a` k. Une valeur e´gale a` k correspond a` un cas de non-glissement,
ce qui est conside´re´ dans la pre´sente e´tude.
Le calcul est lance´ sur une station de travail HP Z820 Bi Xeon E5 2687 256GB




Figure 3.8 – Sensibilite´ maillage : (a) maillage grossier - (b) maillage standard -
(c) maillage fin
3.2 E´tude de sensibilite´ du mode`le
3.2.1 Effet du maillage
Trois maillages sont re´alise´s sur la ge´ome´trie flacon afin de tester l’influence de
ce parame`tre sur les re´sultats de la simulation. La matie`re choisie est le PPR3221.
La figure 3.8 montre les trois maillages.
Le tableau 3.1 pre´sente les caracte´ristiques des diffe´rents maillages.
Table 3.1 – Parame`tre des diffe´rents maillages :
cas (a) cas (b) cas (c)
Taille de maille le lond du bord du moule [mm] 2 0.2 0.1
Nombre de divisions dans l’e´paisseur 2 7 14
Taille de maille dans la hauteur de la pre´forme [mm] 1 0.3 0.15
Nombre de divisions dans le coude 5 26 52
Nombre de divisions dans le fond 4 17 34
Nombre de nœuds total 834 6827 18556
Nombre d’e´le´ments total 635 6084 17128
Temps de calcul phase 1 [s] 8.0 20.0 100.0
Temps de calcul phase 2 [s] 6.0 19.0 52.0
Temps de calcul phase 3 [s] 673.0 4710.0 45031.0
La figure 3.9 repre´sente les re´partitions d’e´paisseur finales pour chaque maillage
apre`s remplissage du moule. Il apparaˆıt clairement qu’un maillage grossier n’offre
pas une solution correcte. Le maillage fin et le maillage standard pre´sentent des
solutions tre`s proches. Le maillage standard offre donc une solution stable pour un


























Figure 3.9 – Re´sultats sensibilite´ maillage : (rouge) maillage grossier - (vert)
maillage standard - (bleu) maillage fin
3.2.2 Effet du degre´ d’interpolation
Dans POLYFLOW, le degre´ d’interpolation choisi pour les diffe´rentes inconnues
a` de´terminer peut eˆtre modifie´. Deux types d’interpolation ont e´te´ teste´s avec la
ge´ome´trie flacon avec le mate´riau PPR3221 :
(Vitesse Pression Tempe´rature Coordonne´es)
-P2 P1 P2 P1 ;
-P1 P0 P1 P1 ;
Remarque :
— P2=interpolation quadratique ;
— P1=interpolation line´aire ;
— P0=interpolation constante ;
La figure 3.10 pre´sente le sche´ma des deux interpolations pour le cas d’une
maille.
Le premier cas repre´sente l’interpolation utilise´e par de´faut. Le deuxie`me cas une
interpolation plus pauvre. Les temps de calcul sont re´sume´s dans le tableau 3.2.
Les diffe´rents calculs sont re´alise´s sur le maillage standard.
Les re´partitions d’e´paisseurs simule´es sont repre´sente´es dans la figure 3.11.
Les temps de calcul n’e´tant pas significativement rallonge´s par l’utilisation d’e´le´-







Figure 3.10 – sche´ma des diffe´rents interpolants pour le cas d’une maille
3.2.3 Effet du mate´riau choisi
Le mate´riau choisi intervient via la loi de comportement qui le caracte´rise. Afin
d’illustrer cet effet, le souﬄage de la ge´ome´trie flacon a e´te´ simule´. Dans un premier
cas, le comportement du PPR3221 est repre´sente´ par la loi de Cross. Dans le second
cas, une loi newtonienne, c’est-a`-dire a` viscosite´ constante, est choisie. Dans les deux
cas, l’effet de la tempe´rature est pris en compte a` travers la meˆme loi d’Arrhe´nius.
La figure 3.12 pre´sente les e´paisseurs initiales et finales des deux simulations. Les
e´carts sont e´vidents et illustrent le poids de la loi de comportement dans le re´sultat
de la simulation.
L’effet de la loi de comportement est e´galement illustre´ pour la ge´ome´trie pot
de yaourt, aussi bien prototype (figure 3.13) que bi-e´tage (figure 3.14), dont le


























Table 3.2 – Temps de calcul selon les interpolations :
cas 1 : P2 P1 P2 P1 cas 2 : P1 P0 P1 P1
Temps de calcul phase 1 [s] 20.0 23.0
Temps de calcul phase 2 [s] 19.0 18.0
Temps de calcul phase 3 [s] 4710.0 4211.0
PPR10232. Le de´tail des lois de Cross et lois d’Arrhe´nius de ces trois mate´riaux est
disponible dans le tableau 2.6 de la partie 2.3.3.
Le PPR3221 et le MR10MX0 pre´sentent des re´partitions d’e´paisseurs proches.
Bien que plus visqueux que le MR10MX0, le PPR3221 a de plus un indice d’e´coule-
ment plus e´leve´ que ce dernier, et est donc moins rhe´ofluidifiant (voir tableau
2.6). Le parame`tre de temps de relaxation est quant a` lui bien diffe´rent : celui du
PPR3221 est 26 fois supe´rieur a` celui du MR10MX0. Cela signifie que le PPR3221
commence a` rhe´ofluidifier a` des taux de cisaillement pour lesquels le MR10MX0 voit
sa viscosite´ peu e´voluer, car toujours dans le plateau newtonien (voir figure 2.25).
Le souﬄage du pot de yaourt correspondrait alors a` la zone de cisaillement ou` les
deux mate´riaux ont une viscosite´ proche : la` ou` la viscosite´ du PPR3221 a de´ja`
bien diminue´ du fait de son caracte`re rhe´ofluidifiant plus prononce´, tandis que la
viscosite´ du MR10MX0 de´marre juste sa rhe´ofluidification. Le PPR10232 pre´sente
une re´partition d’e´paisseurs bien diffe´rente, car son comportement rhe´ologique est






















Figure 3.12 – Sensibilite´ loi de comportement - PPR3221 - cas newtonien (bleu)





























Figure 3.13 – Sensibilite´ mate´riau - Pot de yaourt prototype - PPR3221 (vert) -























Figure 3.14 – Sensibilite´ mate´riau - Pot de yaourt bi-e´tage - PPR3221 (vert) -





































Figure 3.15 – Effet du champ de tempe´rature initial - (a-1) e´tat avant souﬄage
- Tempe´ratures homoge`nes - (a-2) Premier contact - Tempe´ratures homoge`nes -
(b-1) e´tat avant souﬄage - Tempe´ratures inhomoge`nes - (b-2) Premier contact -
Tempe´ratures inhomoge`nes
3.2.4 Effet du champ de tempe´rature avant souﬄage
Pour illustrer l’effet du champ de tempe´rature avant souﬄage, la ge´ome´trie pi-
lulier est utilise´e, car plus simple. La simulation concerne uniquement le souﬄage
de cette pie`ce. Deux simulations sont re´alise´es, chacune avec les meˆmes conditions
excepte´ pour le temps d’attente avant le souﬄage :
-la tempe´rature initiale de la matie`re est impose´e a` 240◦C ;
-une tempe´rature de 105◦C est impose´e au bord interne de la pre´forme ;
-une tempe´rature de 50◦C est impose´e au bord exte´rieur de la pre´forme ;
La figure 3.15 montre les re´sultats de ces calculs. Le premier cas (a) n’a pas de
temps de refroidissement. Le souﬄage intervient imme´diatement de sorte qu’aucun
gradient de tempe´rature ne puisse se de´velopper. Le second cas (b) est souﬄe´ apre`s
dix secondes de refroidissement, afin que le champ de tempe´rature initial de 240◦C
e´volue en accord avec les tempe´ratures impose´es aux limites.
Il apparaˆıt tout d’abord que la tempe´rature n’e´volue pas pendant le souﬄage,
les temps mis en jeu e´tant trop court pour permettre des e´changes de calories.
La partie supe´rieure de la pre´forme est la plus fine. Quand le champ de tempe´ratu-
re est uniforme le long de la pre´forme, les parties les plus fines sont e´tire´es en premier
car elles sont moins re´sistantes devant la pression de souﬄage. Cependant, lorsque
le champ de tempe´rature pre´sente des gradients le long de la pre´forme, l’e´paisseur
locale n’est plus le seul parame`tre gouvernant l’e´volution du souﬄage de la pre´forme.
La tempe´rature locale compte, a` travers la de´pendance thermique de la viscosite´. La
re´sistance locale est lie´e a` l’e´paisseur locale et a` la viscosite´ locale. Le cas (b) montre
un e´tirage quasi-uniforme, du fait que la partie la plus fine est plus froide et la partie
la plus e´paisse est plus chaude et donc plus fluide. Ce re´sultat contre intuitif est un
























Figure 3.16 – Effet de la pression impose´e sur le mode`le de Cross : P=2.5bar
(rouge) - P=12.5bar (bleu)
3.2.5 Effet de la pression de souﬄage impose´e
La pression de souﬄage a e´galement un impact sur la simulation du proce´de´. Plus
la pression est grande, plus la pre´forme est de´forme´e vite. La loi de comportement
e´tant sensible aux taux de de´formation, la re´partition d’e´paisseurs finale en est
impacte´e.
Pour illustrer cette spe´cificite´, le souﬄage du flacon avec une pression de 2.5bar
est compare´ au meˆme cas mais avec une pression de souﬄage cinq fois plus grande,
soit 12.5 bar. Ceci a e´te´ re´alise´ pour la loi de Cross (figure 3.16) du PPR3221 et
pour la loi newtonienne (figure 3.17).
Une pression cinq fois plus importante n’a pas d’effet sur la re´partition d’e´paisseurs
de la loi a` viscosite´ constante.
Une pression e´volutive, plus proche de la re´alite´ du proce´de´, est ensuite com-
pare´e a` la pression constante de 2.5bar. En effet, au cours du proce´de´, le volume
disponible, c’est-a`-dire encapsule´ par la pre´forme, augmente. Avant la de´formation
de la pre´forme, la pression va augmenter car la quantite´ d’air augmente dans un
volume fixe, le volume initial. Une fois la de´formation amorce´e, le volume e´volue
et la pression va cesser d’augmenter, voire chuter, selon le rapport entre le de´bit
d’air en entre´e et la vitesse d’augmentation du volume. Une fois le volume fixe´, la
pression va a` nouveau augmenter car la quantite´ augmente a` volume fixe jusqu’a`
arriver a` saturation du syste`me, c’est-a`-dire l’e´nergie fournie par la pompe n’est plus
























Figure 3.17 – Effet de la pression impose´e sur le mode`le newtonien : P=2.5bar
(rouge) - P=12.5bar (bleu)
La pression e´volutive suit la loi suivante, de´duite de la loi des gaz parfaits :
∆P = P (t)− P0 = P0V0 + n˙tRTair
V (t)
− P0 (3.11)
avec P(t) la valeur de la pression a` l’instant t, P0 la valeur de la pression initiale,
V0 le volume initial encapsule´ par la pre´forme, V(t) le volume encapsule´ par la
pre´forme a` l’instant t, n˙ le de´bit molaire du flux d’air, R la constante des gaz, Tair
la tempe´rature de l’air.
L’e´volution de la pression pour les premiers instants de la phase de souﬄage est
repre´sente´e dans la figure 3.18 et a e´te´ calcule´e sur un cylindre en souﬄage libre,
e´quivalent a` la pre´forme.
De meˆme, la pression e´volutive a e´te´ impose´e au mode`le de Cross (figure 3.19)
et au mode`le newtonien (figure 3.20).
Les e´paisseurs pour le mode`le de Cross sont bien plus sensibles a` la pression
e´volutive que le mode`le newtonien. Il est a` noter que les e´carts concernant le mode`le
newtonien en fond de bouteille sont e´tonnants et sont suˆrement dus au sche´ma
temporel utilise´. Ou bien ces e´carts s’expliquent par un proble`me de contact mal
dimensionne´, permettant a` la pre´forme de s’enfoncer dans le domaine moule malgre´
contact. La pression constante e´tant plus violente que la pression e´volutive, elle
pousse plus en avant la pre´forme dans le moule que la pression e´volutive, d’ou` des
e´paisseurs plus faibles. Mais cette dernie`re explication ne tient pas au regard du










































Figure 3.19 – Effet de la pression impose´e sur le mode`le de Cross : Pression
























Figure 3.20 – Effet de la pression impose´e sur le mode`le newtonien : Pression
constante (rouge) - Pression e´volutive (bleu)
de bouteille que celle souﬄe´e avec une pression cinq fois plus forte, bien que la
diffe´rence soit faible.
Les figures 3.21, 3.22 et 3.23 montrent l’e´volution de la pre´forme au cours du
souﬄage dans le cas du mode`le de Cross a` pression constante, du mode`le de Cross
a` pression variable et du mode`le newtonien a` pression variable.
Les viscosite´s et pression n’e´tant pas identiques concernant ces trois simulations,
les images ont e´te´ prises pour des e´volutions de pre´formes juge´e e´quivalentes. Les
temps et ite´rations auxquelles ont e´te´ prises ces images sont re´fe´rence´s dans le ta-
bleau 3.3.













(a) (b) (d)(c) (e) (f) (g)
Figure 3.21 – E´volution de la pre´forme pendant les souﬄage - Pression constante















(a) (b) (d)(c) (e) (f) (g)
Figure 3.22 – E´volution de la pre´forme pendant les souﬄage - Pression variable
impose´e - mode`le de Cross
l’autre. En comparant les mode`le Cross a` pression constante et pression variable, le
premier constat a` faire que le calcul a` pression constante est plus long, avec presque
trois fois plus d’ite´rations pour parvenir a` une pre´forme e´pousant comple`tement
le moule. Les temps pendant le souﬄage sont en revanche bien infe´rieurs dans le
cas a` pression constante. Le temps du proce´de´ est directement lie´ au rapport de la
viscosite´ sur la pression de souﬄage. Avec une pression constamment a` 2.5bar, les
temps de mise en forme sont de fait plus courts, a` viscosite´ e´gale, qu’avec la pression
variable impose´e.
Jusqu’au premier contact (image (c)), les diffe´rences reposent seulement sur les
e´chelles de temps. La pre´forme est en mode de souﬄage libre, excepte´e au voisinage
des zones du goulot et du fond de bouteille qui elles sont de´ja` en contact. Les
sollicitations sont principalement extensionnelles, selon la direction radiale et la
direction tangentielle. Une fois le premier contact fait, les nœuds en contact cessent
de se de´placer, du fait de la pe´nalisation induite par le proble`me de contact. Au
voisinage de ces nœuds, une sollicitation de cisaillement va donc apparaˆıtre de par
le fort gradient de vitesse. La matie`re souﬄe´e a` pression constante est soumise a`
un plus grand cisaillement, car les vitesses de de´placement sont plus importantes,
et donc le gradient de vitesse est plus accentue´ au voisinage des nœuds en contact
avec le moule. La viscosite´, de par la loi de Cross, de´croˆıt donc plus dans le cas a`













(a) (b) (d)(c) (e) (f) (g)
Figure 3.23 – E´volution de la pre´forme pendant les souﬄage - Pression variable
impose´e - mode`le newtonien
72
Chapitre 3
Table 3.3 – Temps depuis le de´but du souﬄage et ite´rations de prise d’image :
Image
Cross Pconstante Cross Pvariable newtonien Pvariable
t [s] ite´ration t [s] ite´ration t [s] ite´ration
a 1E − 4 1 1E − 4 1 1E − 4 1
b 7E − 4 26 6.36E − 2 34 1E − 2 31
c 9E − 4 38 8.46E − 2 44 1.45E − 2 41
d 1E − 3 133 9.04E − 2 66 1.58E − 2 76
e 1.1E − 3 260 9.31E − 2 98 1.62E − 2 106
f 1.3E − 3 510 9.77E − 2 150 1.7E − 2 155
g 3.6E − 3 609 2.22E − 1 208 2.08E − 2 224
proches du goulot et du fond de bouteille viennent en contact avec le moule plus toˆt
(relativement au temps total de souﬄage de chaque cas) dans le cas de la pression
constante que le cas de la pression variable.
Ces explications justifient le fait de ne pas montrer l’e´volution de la pre´forme dans
le cas du mode`le newtonien a` pression constante. Mis a` part une e´chelle de temps
diffe´rente, l’e´volution de la pre´forme est identique car la viscosite´ est insensible
au cisaillement. En comparant les mode`les Cross et newtonien a` pression variable
impose´e, il apparaˆıt que le cas newtonien est de manie`re plus homoge`ne. Seuls les
e´carts de tempe´ratures impactent la viscosite´ dans le cas newtonien, l’e´volution de
la pre´forme est insensible au cisaillement et seuls la distance au moule et le couple
e´paisseur/tempe´rature local re´gissent l’e´volution de la pre´forme.
Le fait que le cas newtonien soit souﬄe´ plus vite est pour le moment une question
encore ouverte. La viscosite´ choisie e´tant celle a` cisaillement nul du mode`le de Cross,
le pre´forme dans le mode`le newtonien a des viscosite´s supe´rieures a` celles du mode`le
de Cross. Le temps de souﬄage devrait eˆtre donc supe´rieur a` celui du mode`le de
Cross.
Les viscosite´s min et max, ainsi que les tempe´ratures min et max a` chaque e´tape
du souﬄage, sont reprises dans tableau 3.4.
Table 3.4 – Tempe´ratures et viscosite´s durant le souﬄage - Pression variable -
Cross vs newtonien
Image
Cross Pvariable newtonien Pvariable
η [Pa.s] T [◦C] T [◦C]
min max min max min max min max
a 4.33E4 6.37E4 127.88 146.51 4.93E4 8.00E4 127.88 146.51
b 8.05E3 7.04E4 128.73 146.42 4.92E4 7.97E4 128.21 146.62
c 2.45E3 7.04E4 128.86 146.39 4.65E4 7.95E4 128.31 148.80
d 1.69E3 7.04E4 128.89 146.38 3.88E4 7.95E4 128.34 156.10
e 7.05E2 7.05E4 128.91 146.38 3.38E4 7.95E4 128.35 161.83
f 1.41E3 7.04E4 128.93 146.40 2.98E4 7.94E4 128.39 167.69
g 1.90E4 7.49E4 129.42 146.06 2.98E4 7.93E4 128.48 167.19
Le cas newtonien pre´sente des viscosite´s min plus importantes car il n’est pas
sensible au cisaillement. Ces hautes viscosite´s produisent un auto-e´chauffement plus
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important que dans le cas du mode`le de Cross, conduisant a` des variations de
tempe´ratures max plus importantes.
Le questionnement autour du temps de souﬄage du cas newtonien demeure, car
les viscosite´s de ce cas sont effectivement supe´rieures a` celles du cas Cross. Pour
une meˆme pression impose´e, le temps devrait donc eˆtre plus long. La re´ponse re´side
suˆrement dans le sche´ma temporel utilise´, qui consiste pour le pre´sent mode`le a` un
sche´ma d’Euler d’ordre 1.
3.2.6 Analyse des composantes du tenseur des taux de de´for-
mation
La pression impose´e impacte directement la de´formation de la pre´forme. Afin de
mieux e´tudier cet impact, les composantes du tenseur des taux de de´formations sont
analyse´es. Pour les diffe´rents cas pre´sente´s plus haut, les 4 composantes Drr, Dzz,
Dθθ et Drz sont extraites du bord interne de la pre´forme. Le choix de la localisation
s’explique par le fait que le proble`me de contact au niveau du bord externe pourrait
complexifier l’analyse de ces donne´es. La trace du tenseur des taux de de´formations
est de´duite afin de s’assurer du respect de l’hypothe`se d’incompressibilite´.
Les graphiques repre´sente´s par la suite repre´senteront respectivement les donne´es
recueillies aux instants correspondant aux instantane´s (b), (d), et (f). Les cas sont
pre´sente´s, pour chaque instant, selon cet ordre : mode`le Cross/pression constante,
mode`le Cross/pression variable, mode`le Cross/pression variable avec glissement et
mode`le newtonien/pression variable.
Dans la discussion a` suivre, le terme “aval” de´signe le sens du haut vers le bas,
soit les valeurs d’abscisse allant de 0 a` 1. A` l’inverse, le terme “amont” de´signe le
sens du bas vers le haut, soit les valeurs d’abscisse allant de 1 a` 0.
Les figures 3.24, 3.25, 3.26 et 3.27 repre´sentent donc l’e´volution des com-
posantes du tenseur des taux de de´formation pour les cas sus-cite´s a` l’instant des
images (b), alors que le contact entre le moule et la pre´forme n’est effectif qu’au
niveau du goulot et du fond de bouteille.
Le premier constat est que la trace est quasiment nulle, et bien ne´gligeable au
regard des valeurs des composantes diagonales rr, zz et θθ. La trace de D suit
l’hypothe`se d’incompressibilite´ faite sur le champ de vitesse. A` noter la pre´sence
de sursauts aux voisinages des zones de contact mais cela suit le sursaut de la
composante zz et est imputable a` un effet nume´rique.
Le deuxie`me constat a` faire est que la pre´forme est majoritairement en e´tat de
souﬄage libre en dehors des voisinages des zones de contact. Les composantes rr et
θθ sont pre´dominantes et suivent les meˆmes tendances.
Au niveau du goulot, entre l’abscisse 0 et l’abscisse 0.17, les composantes sont
nulles, la pre´forme e´tant en contact avec le moule rapidement, la matie`re ne bouge
plus a` cet endroit. Un peu plus loin, a` la transition contact/souﬄage libre, les com-
posantes zz et rz ont un sursaut. La pre´forme e´tant en contact en amont, et en
souﬄage libre en aval, la zone de transition est e´tire´e, d’ou` un taux de de´formation
selon z, et donc un gradient de vitesse qui ge´ne`re un cisaillement.
Les formes des e´volutions des composantes du tenseur des taux de de´formations
sont identiques pour les cas mode`le Cross/pression variable avec et sans glisse-



































Figure 3.24 – E´volution des composantes et de la trace du tenseur des vitesses de
de´formation le long du bord interne de la pre´forme - Mode`le de Cross - Pression



































Figure 3.25 – E´volution des composantes et de la trace du tenseur des vitesses de
de´formation le long du bord interne de la pre´forme - Mode`le de Cross - Pression





































Figure 3.26 – E´volution des composantes et de la trace du tenseur des vitesses de
de´formation le long du bord interne de la pre´forme - Mode`le de Cross - Pression



































Figure 3.27 – E´volution des composantes et de la trace du tenseur des vitesses de
de´formation le long du bord interne de la pre´forme - Mode`le newtonien - Pression





































Figure 3.28 – E´volution des composantes et de la trace du tenseur des vitesses de
de´formation le long du bord interne de la pre´forme - Mode`le de Cross - Pression
constante - temps correspondant a` l’image (d)
que l’ordre de grandeur des composantes est bien supe´rieur, avec un facteur de
plus de 100. Le cas newtonien/pression variable pre´sente par contre des e´volutions
diffe´rentes.
Il y a globalement la meˆme e´volution : contact/zone d’e´tirage-cisaillement/zone
de souﬄage libre/zone d’e´tirage-cisaillement/contact. Cependant, les composantes
rr et θθ pre´sentent moins de variation dans le sens de l’e´paisseur. Ceci s’explique par
le fait que la viscosite´ est insensible au cisaillement. A` l’abscisse 0.19, le cisaillement
est e´leve´ et dans trois autres cas, c’est en aval de cette zone que les composantes
rr et θθ sont maximales et pre´sentent une singularite´ plus prononce´e que dans le
cas newtonien. La viscosite´ ayant diminue´ du fait du cisaillement local, la pre´forme
pre´sente alors une zone plus faible a` cet endroit que dans le cas newtonien. L’avance´e
plus uniforme de la pre´forme durant le souﬄage va donc modifier les e´volutions a`
venir des composantes du tenseur des taux de de´formation.
Les figures 3.28, 3.29, 3.30 et 3.31 montrent l’e´volution des composantes du
tenseur des taux de de´formation pour les diffe´rents cas a` l’instant des images (d),
alors que le contact avec le moule est re´alise´ dans la hauteur de la pre´forme et s’est
propage´ de part et d’autre du premier point de contact dans la hauteur.
En plus du goulot, la pre´forme est de´sormais en contact avec le moule dans la
hauteur. Les zones interme´diaires, entre le goulot et ce nouveau contact, et entre
le fond de bouteille et ce contact, pre´sentent des facie`s diffe´rents de ceux observe´s
pre´ce´demment.
Concernant tout d’abord le cas Cross/pression constante, une forte singularite´





































Figure 3.29 – E´volution des composantes et de la trace du tenseur des vitesses de
de´formation le long du bord interne de la pre´forme - Mode`le de Cross - Pression


































Figure 3.30 – E´volution des composantes et de la trace du tenseur des vitesses de
de´formation le long du bord interne de la pre´forme - Mode`le de Cross - Pression




































Figure 3.31 – E´volution des composantes et de la trace du tenseur des vitesses de
de´formation le long du bord interne de la pre´forme - Mode`le newtonien - Pression
variable - temps correspondant a` l’image (d)
pre`s du meˆme ordre. En amont de cette zone, deux singularite´s mineures sont a`
signaler, correspondant aux zones de transition contact/non-contact. Le cisaillement,
au niveau de ces singularite´s, apparaˆıt plus faible que les composantes normales mais
n’est pas non plus ne´gligeable. En aval de la plus forte singularite´, la pre´forme est
en e´tat de souﬄage libre comme vu pre´ce´demment, bien que la composante de
cisaillement soit plus e´leve´e que dans les cas de souﬄage libre avant le nouveau
contact.
Le cas Cross/pression variable pre´sente quant a` lui, en aval de cette nouvelle
zone de contact, un pic du taux de cisaillement qui passe au dessus des 3 compo-
santes normales. Tandis qu’en amont de cette zone, deux singularite´s mineures sont
pre´sentes mais la premie`re concerne les composantes rr et zz, tandis que la deuxie`me,
plus en amont concerne le taux de cisaillement seul. La` ou`, dans le cas a` pression
constante, la matie`re a` cet endroit se rapprochait du moule de part et d’autre, il ap-
paraˆıt qu’a` pression variable impose´e la pre´forme ne s’en rapproche pas de manie`re
si e´gale de part et d’autre. En aval de la nouvelle zone de contact, la pre´forme n’est
pas en e´tat de souﬄage libre car le taux de cisaillement et la composante zz sont
pre´sentes a` des ordres de grandeur e´quivalents aux valeurs des composantes rr et θθ.
Cette contribution du cisaillement et de l’e´tirage suivant z vient alors de´se´quilibrer
les composantes rr et θθ, qui suivent les meˆmes tendance en cas de souﬄage libre. Il
est inte´ressant de voir que, dans cette zone en aval de la zone de nouveau contact,
lorsque la composante de cisaillement est maximale alors la composante suivant z
est minimale, voir presque nulle, et inversement.




































Figure 3.32 – E´volution des composantes et de la trace du tenseur des vitesses de
de´formation le long du bord interne de la pre´forme - Mode`le de Cross - Pression
constante - temps correspondant a` l’image (f)
sement. Cependant, la composante zz y est plus importante. Il est a` noter que
les e´volutions entre le cas avec et sans glissement n’en sont pas au meˆme stade.
Les temps sont identiques mais le cas avec glissement est plus en avance en terme
d’e´volution de la pre´forme. Aller plus en avant dans la comparaison ne serait donc
pas pertinent.
Le cas newtonien/pression variable pre´sente e´galement ces meˆmes variations.
Cependant, en aval de la zone de nouveau contact, l’e´volution des composantes
est moins perturbe´e. Les composantes rz et zz pre´sentent des singularite´s moins
prononce´es et les composantes rr et θθ suivent la meˆme tendance sur une plus
grande zone.
Les figures 3.32, 3.33, 3.34 et 3.35 repre´sentent enfin l’e´volution des com-
posantes du tenseur des taux de de´formation pour les diffe´rents cas a` l’instant des
images (f), alors que la pre´forme est presque en contact total avec le moule.
Aux instants des images (f), la pre´forme est majoritairement en contact avec le
moule. Seules les zones de transition hauteur/goulot et hauteur/fond de bouteille
restent a` comple´ter.
Le cas a` pression constante impose´e pre´sente encore une forte singularite´, dans
le sens d’avance de la pre´forme le long de la paroi du moule. La zone de transition
goulot/hauteur de pre´forme pre´sente encore les deux singularite´s mineures. En aval
de la singularite´ majeure, la composante zz est supe´rieure aux composantes rr, θθ et
rz. La composante θθ vient en seconde tandis que les composantes rr et rz sont au




































Figure 3.33 – E´volution des composantes et de la trace du tenseur des vitesses de
de´formation le long du bord interne de la pre´forme - Mode`le de Cross - Pression


































Figure 3.34 – E´volution des composantes et de la trace du tenseur des vitesses de
de´formation le long du bord interne de la pre´forme - Mode`le de Cross - Pression





































Figure 3.35 – E´volution des composantes et de la trace du tenseur des vitesses de
de´formation le long du bord interne de la pre´forme - Mode`le newtonien - Pression
variable - temps correspondant a` l’image (f)
Les cas Cross a` pression variable, avec et sans glissement, pre´sentent les meˆmes
facie`s. Deux zones pre´sentant deux singularite´s. La zone de transition goulot/hauteur
pre´sente en amont une singularite´ en cisaillement et, en aval, une singularite´ radiale
et angulaire. La zone de transition hauteur/fond de bouteille pre´sente un facie`s
diffe´rent. Elle pre´sente en amont, la composante de cisaillement pre´sente une singu-
larite´, mais e´galement les composantes longitudinales et radiales. En aval, les com-
posantes longitudinales et radiales sont pre´ponde´rantes tandis que la composante de
cisaillement pre´sente une singularite´ mais de moindre amplitude.
Le cas newtonien pre´sente des facie`s semblables, a` cela pre`s que la composante
de cisaillement est plus efface´e que dans les deux cas pre´ce´dents.
Les modes de sollicitation durant le souﬄage sont donc fortement de´pendants de
la pression de souﬄage comme attendu. La pre´sence d’un cisaillement non ne´gligeable
ne fait que conforter le choix de la loi de comportement. Ces re´sultats soulignent
e´galement que les sollicitations extensionnelles ne sont pas a` ne´gliger. Il serait donc
avise´ d’e´tudier l’e´volution de la viscosite´ sous sollicitations extensionnelles. Cepen-
dant, caracte´riser la re´ponse de polyme`res fondus en sollicitations extensionnelles
n’est pas chose triviale. Et a` de´faut de moyens d’identifier cette re´ponse du mate´riau
a` de telles sollicitations, il est pre´fe´rable de garder une viscosite´ ayant une re´ponse
isotrope aux taux de de´formation -re´ponse ayant e´te´ identifie´e sous cisaillement et
suppose´e identique pour les autres modes de sollicitation-, plutoˆt qu’une loi plus
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Figure 3.36 – E´volution de la tempe´rature durant les diffe´rentes phases simule´es
du proce´de´ - Tempe´rature impose´e aux limites
3.2.7 Effet des conditions limites thermiques
Les conditions aux limites thermiques sont des tempe´ratures impose´es aux li-
mites du domaine fluide en contact avec les outillages. Les tempe´ratures sont im-
pose´es comme les tempe´ratures de re´gulation des outillages (moule et broche).
Une approche plus re´aliste consisterait a` mode´liser les e´changes a` ces interfaces
par une condition de flux, compose´e d’un cœfficient d’e´change thermique fixe´ a`
4600W.m2
−1
.K−1, une valeur standard pour les mode´lisations d’e´change thermique
entre acier et polyme`re notamment utilise´e dans le logiciel Moldflow.
q = h(T − Treg) (3.12)
avec q le flux de chaleur, h le cœfficient d’e´change entre l’acier et le polyme`re,
T la tempe´rature du polyme`re et Treg la tempe´rature de re´gulation de l’outillage
suppose´e constante.
Les tempe´ratures de 135◦C impose´es aux limites dans le mode`le standard sont
remplace´es par un calcul de flux de chaleur. Les figures 3.36 et 3.37 montrent
l’e´volution des tempe´ratures a` chaque e´tape du mode`le nume´rique.
Les champs de tempe´ratures ne pre´sentent pas de diffe´rences flagrantes. Les
conditions de flux de chaleur conduisent vers des tempe´ratures sensiblement supe´rieu-
res.
La figure 3.38 compare les re´partitions d’e´paisseurs finales concernant ces deux
simulations.
Bien que les champs de tempe´ratures semblaient relativement identiques, les
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Figure 3.37 – E´volution de la tempe´rature durant les diffe´rentes phases simule´es






















Figure 3.38 – Effet des conditions thermiques impose´es : Tempe´ratures impose´es
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Figure 3.39 – E´volution de la pre´forme pendant les souﬄage - glissement a` la paroi
- mode`le de Cross
3.2.8 Effet des conditions de contact
Afin d’e´tudier l’effet des conditions de contact sur le mode`le, le cœfficient de
frottement (cf e´quation 3.1.4) fixe´ a` la meˆme valeur que le cœfficient de pe´nalite´
(cas 1 : pas de glissement) est divise´ par 100 (cas 2 : glissement), favorisant ainsi le
glissement car infe´rieur au cœfficient de pe´nalite´ de contact normal.
La figures 3.39 montre l’e´volution de la pre´forme au cours du souﬄage pour
le cas avec glissement. Le cas sans glissement correspond au cas mode`le de Cross
avec la pression variable impose´e et l’e´volution de la pre´forme est pre´sente´e a` la
sous-section 3.2.5, figure 3.22.
Remarque : les images sont prises a` des temps quasi-e´quivalents, excepte´ pour
le temps de la dernie`re image. Le cas avec glissement finit de remplir le moule apre`s
0.2165s de souﬄage contre 0.2228s pour le cas sans glissement (cf tableau 3.3 pour
les temps des autres images).
Les e´volutions lors du souﬄage sont tre`s semblables. De`s l’image (c), le cas avec
glissement est en avance sur le cas sans glissement.
La figure 3.40 compare les re´partitions d’e´paisseurs finales pour les deux cas.
Les re´sultats sont diffe´rents. Mais bien que les cine´tiques de souﬄage soient
tre`s dissemblables, les e´paisseurs finales ne sont pas si e´loigne´es. Une identification
inverse du jeu de parame`tres mode´lisant le contact serait possible via la visualisation
de l’e´volution du souﬄage durant le proce´de´ (visualisation in-situ).
3.3 Re´sultats nume´riques et confrontation aux me-
sures expe´rimentales
3.3.1 Re´sultats de la ge´ome´trie flacon
La ge´ome´trie e´tudie´e ici est la ge´ome´trie flacon, plus complexe car pre´sentant
























Figure 3.40 – Effet des conditions de contact au moule : non-glissement (rouge) -
glissement (bleu)
potentiel du proce´de´ de´veloppe´ dans le projet IS2.
Comme le montre la figure 3.36 (voir sous-partie 3.2.7), la tempe´rature di-
minue beaucoup durant la premie`re phase du proce´de´. La matie`re injecte´e est dans
l’empreinte de la pre´forme et la diffe´rence entre la tempe´rature d’injection de 240◦C
et la tempe´rature du moule de 135◦C est grande. Un point chaud demeure dans le
coude de la pre´forme, tandis qu’un deuxie`me, moins important, peut eˆtre aperc¸u en
dessous de celle-ci.
Apre`s l’ouverture du moule, la tempe´rature diminue encore car la pre´forme
e´change des calories avec l’air ambiant mais les poches chaudes demeurent et ont
gagne´ en taille.
Durant le souﬄage, la tempe´rature augmente du fait de l’auto-e´chauffement se pro-
duisant sous cisaillement. La re´partition de tempe´rature le long du bord exte´rieur
de la pre´forme est repre´sente´e figure 3.41.
La figure 3.22 (voir sous-partie 3.2.5) montre la de´formation de la pre´forme
au cours du temps pour finalement e´pouser la forme de l’empreinte de la pie`ce finale.
Bien que la partie la plus fine, dans le haut de la bouteille, soit plus froide que la par-
tie la plus e´paisse, c’est quand meˆme celle-ci qui est de´forme´e en premie`re. Son voisi-
nage est donc sous le coup d’un gradient de vitesse, et subit donc la rhe´ofluidification
pour devenir suffisamment fluide pour eˆtre de´forme´e a` son tour plus facilement tan-
dis que le proce´de´ avance. Cela implique que la diffe´rence de tempe´rature n’est pas
suffisante pour que la partie la plus e´paisse se de´forme avant.
Les e´paisseurs obtenues nume´riquement sont ensuite compare´es a` celles mesure´es



















Figure 3.41 – Re´partitions des tempe´ratures le long du bord exte´rieur de la
pre´forme avant souﬄage (noir) et apre`s souﬄage (bleu)
3.3.2 Mesures expe´rimentales : me´thode de nume´risation
des pie`ces de´coupe´es
Figure 3.42 – Image
scanne´e d’une moitie´
de flacon
Les e´paisseurs des pie`ces souﬄe´es sont mesure´es en uti-
lisant une me´thode de traitement d’image. Les pie`ces sont
coupe´es en deux dans le sens de la hauteur et chaque moitie´
est nume´rise´e par le biais d’un scanner avec une re´solution
de 2400 dpi (dot per inch signifie points par pouce, 1
pouce=25.4mm).
La figure 3.42 repre´sente une des images obtenues
apre`s nume´risation. Une me´thode de rognage est utilise´e
afin que chaque image fasse la meˆme taille, avec la moitie´
de pie`ce centre´e. Cette correction permet de s’assurer que
le traitement applique´ est applique´ de la meˆme manie`re a`
toutes les images. Un traitement d’image est ensuite uti-
lise´ : un seuillage des intensite´s est re´alise´ afin d’obtenir
une image binaire. Les contours de la pie`ce sont de´tecte´s
et les e´paisseurs locales sont mesure´es. (plus de de´tail en
annexe A.2).
L’erreur de la me´thode est estime´e a` ± 1 pixel, soit 10µm. Dix moitie´s de pie`ce
sont ainsi analyse´es, soit cinq bouteilles. Une re´partition d’e´paisseur me´diane est
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Figure 3.43 – Une moitie´ de flacon dans l’enceinte du tomographe
calcule´e a` partir des dix re´partitions d’e´paisseur obtenues.
La comparaison avec la simulation s’ope`re via une repre´sentation des e´paisseurs









ou` dxi = xi − xi−1 et dyi = yi − yi−1
Cela revient a` sommer toutes les distances locales entre deux points conse´cutifs.
La discre´tisation de ces points permet une de´finition correcte de l’abscisse curviligne.
3.3.3 Mesures expe´rimentales : tomographie des pie`ces 3D
Les moitie´s de flacon sont e´galement scanne´es aux rayons X (figure 3.43). Des
mesures par tomographie ont e´te´ re´alise´es en collaboration avec le laboratoire MA-
TEIS de l’INSA Lyon, avec l’aide de Renaud RINALDI et Je´roˆme ADRIEN. La
pie`ce est balaye´e dans son volume avec une re´solution de 35 microns pour le flacon
et 40 microns pour le pot de yaourt. Les images de coupe ainsi obtenues permettent
de mesurer des re´partitions d’e´paisseurs le long de la circonfe´rence du flacon (figure
3.44).
Le de´tails de la me´thode d’obtention des re´partitions d’e´paisseurs est disponible
en annexe A.2. L’erreur de la me´thode est estime´e a` ± 1 pixel, soit 35 microns de
pre´cision pour les mesures re´alise´es sur la ge´ome´trie flacon et 40 microns de pre´cision
pour les mesures re´alise´es sur la ge´ome´trie pot de yaourt.
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Figure 3.44 – Exemple d’image obtenue
Les images obtenues par tomographie sont des coupes dans le sens de la hauteur
de l’objet analyse´.
A` l’aide du logiciel ImageJ, toutes les coupes successives obtenues sont analyse´es.
En utilisant l’outil de balayage radial, des coupes sagittales sont obtenues tous les
5˚. Les re´partitions d’e´paisseurs sont alors e´value´es et les re´partitions d’e´paisseurs
moyennes, minimales et maximales en sont de´duites pour chaque e´chantillon. Les
flacons e´tant coupe´s en deux, les re´partitions moyennes sont obtenues a` partir de
36 re´partitions, tandis que les re´partitions moyennes pour les pots de yaourt sont
obtenues a` partir de 72 re´partitions. La figure 3.45 illustre le principe d’obtention
des re´partitions d’e´paisseurs.
Les figures 3.46 et 3.47 montrent les re´partitions moyennes obtenues sur
les diffe´rents e´chantillons analyse´s concernant le flacon et le pot de yaourt res-
pectivement. Une plus grande dispersion des e´paisseurs est observe´e concernant la
ge´ome´trie flacon. Lors du pre´le`vement des e´chantillons, la technologie e´tait en phase
de de´veloppement et de mise au point. Il est bon de noter que sur la ge´ome´trie pot
de yaourt, la dispersion est bien infe´rieure. Les pots de yaourt e´tant mis en forme
a` l’aide d’un moule conc¸u re´cemment et riche des enseignements re´colte´s lors des
essais avec la ge´ome´trie flacon.
Analyse tomographie
Balayage radial des images
Coupes sagittales à différents angles































Figure 3.46 – Tomographie - Re´partition d’e´paisseurs moyennes obtenues pour




























Figure 3.47 – Tomographie - Re´partition d’e´paisseurs moyennes obtenues pour
diffe´rents e´chantillons pots de yaourt - pre´cision de 40 microns sur la mesure
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Concernant les mesures expe´rimentales, l’ope´ration de de´coupe des pie`ces doit
eˆtre plus pre´cise afin de minimiser les sources de dispersion dans le traitement
d’image et de se rapprocher d’une qualite´ de re´sultats proche de la tomographie.
L’inte´reˆt de cette me´thode est certain car le scanner utilise´ permet d’obtenir des
images avec une meilleure re´solution que les 35 microns de l’analyse par tomogra-
phie. L’information ne concernerait que le plan de coupe, contre une information
3D en tomographie, mais la simplicite´ et l’accessibilite´ de la me´thode en font une
de´marche inte´ressante.
De plus, afin d’obtenir un profil me´dian plus pertinent, il est ne´cessaire d’aug-
menter le nombre de mesures. Cette me´thode expe´rimentale est de plus destruc-
tive, car les pie`ces doivent eˆtre de´coupe´es avant d’eˆtre scanne´es. Une me´thode non-
destructive serait pre´fe´rable. La tomographie aux rayons X s’est montre´e une solu-
tion inte´ressante mais bien plus couˆteuse. Une autre possibilite´ serait d’utiliser la
lumie`re visible. L’analyse de la premie`re re´flexion sur le bord externe de la pie`ce,
et de la seconde re´flexion sur le bord interne de la pie`ce permettrait de calculer la
distance se´parant ces deux bords, soit l’e´paisseur locale. Cette me´thode est utilise´e
par Be´reaux et collab. (2011) pour mesurer l’e´paisseur d’une paraison dans le
proce´de´ d’extrusion souﬄage.
3.3.4 Comparaison des re´sultats nume´riques et expe´rimen-
taux
La figure 3.48 montre la comparaison entre l’expe´rience et la simulation nume´ri-
que. La re´gion du goulot du flacon pre´sente le plus de disparite´ car la ge´ome´trie a
e´te´ simplifie´e pour les besoins de la simulation nume´rique : le filet du goulot a e´te´
simplifie´ pour pouvoir utiliser l’approche axisyme´trique. Ceci a peu d’influence sur
les e´paisseurs finales car cette zone est de´ja` en contact avec le moule dans la re´alite´
donc non-e´tire´e, tandis que dans la simulation un le´ger e´cart est impose´ afin de
ne pas de´marrer la simulation sur le proble`me de contact, ce qui rallongerait les
temps de calcul voire empeˆcherait la convergence. Cette simplification entraˆıne donc
une surestimation des e´paisseurs pour la partie nume´rique sur cette zone. De plus, la
me´thode de mesure des e´paisseurs n’est pas efficiente sur cette zone. Un effet de bord
intervient et entraˆıne une sous-estimation des e´paisseurs a` cette endroit pre´cis car le
changement de direction des normales locales est abrupt (90◦) du fait de la pre´sence
des filets de vis et du passage haut de goulot/inte´rieur de bouteille. Concernant les
autres re´gions, 82% de concordance est rencontre´ pour une tole´rance de 100µm et
53% pour une tole´rance de 50 µm.
Les zones nomme´es Z6 dans la figure 3.48 ne sont pas correctement de´finies.
Ceci vient du manque de pre´cision de l’ope´ration de de´coupe des pie`ces. Sur cer-
taines mesures, le pic pre´sent dans cette re´gion sur la solution nume´rique est observe´
sur les re´partitions d’e´paisseurs expe´rimentales, mais pas en nombre suffisant pour
s’exprimer dans le profil me´dian. Les bouteilles sont de´coupe´es a` la scie a` ruban, dont
l’e´paisseur a un grand impact sur la mesure. L’angle de de´coupe peut conduire quant
a` lui a` des surestimations d’e´paisseurs si la bouteille n’est pas coupe´e droite. De plus,
la bouteille n’est pas de´coupe´e en son exact milieu, conduisant a` des erreurs de me-
sure e´galement. Au vu de toutes ces sources d’erreur, la comparaison entre simulation


































Figure 3.48 – Comparaison entre expe´rience (me´thode d’image scanne´e) et simu-
lation
de la mode´lisation d’une part, et a` une meilleure mesure expe´rimentale d’autre part.
Les mesures pre´sente´es figure 3.49 montre une meilleure concordance. Les
re´partitions d’e´paisseurs minimale, maximale et moyenne obtenues par traitement
des donne´es de tomographie y sont pre´sente´es. La dispersion sur les mesures est
bien plus faible qu’avec la premie`re me´thode et une comparaison plus pertinente
avec les re´sultats nume´riques est alors possible. Il est a` noter que les tendances
observe´e, les diffe´rents pics et autres e´volutions singulie`res d’e´paisseurs, sont bien
repre´sente´es dans les re´sultats de la simulation nume´rique. Le pic d’e´paisseur en fond
de bouteille (Z6) est surestime´ dans la simulation, tandis que la zone de diminution
d’e´paisseur (Z3) se rapproche des valeurs minimales observe´es. Dans la zone (Z4),
le maximum local est tre`s proche des valeurs maximales observe´e. La zone (Z5) est
bien repre´sente´e, car le minimum local observe´ nume´riquement en cet endroit se re-
trouve dans les observations expe´rimentales, tandis que la trop grande dispersion de
la 1e`re me´thode masque ce de´tail. La re´partition d’e´paisseur simule´e reste contenue
entre les re´partition minimales et maximales. Sur la totalite´ des points comparables,
81% de concordance est rencontre´ pour une tole´rance de 100µm et 61% pour une
tole´rance de 50 µm.
3.3.5 Conclusion sur la simulation nume´rique du proce´de´
IBMSS
La simulation nume´rique du proce´de´ IBMSS permet de mettre a` jour les e´volutions
de la pre´forme lors du souﬄage. Les e´paisseurs finales de la pie`ce souﬄe´e ne peuvent
eˆtre pre´dites avec pour seules connaissances les e´paisseurs initiales et les distances
au moule et en raisonnant par conservation du volume. Une telle approche, bien que
donnant une premie`re estimation de la re´partition des e´paisseurs finale, demande de
connaˆıtre la trajectoire que prendra chaque zone de la pre´forme. Comme illustre´ par
les figures 3.39 et 3.22, la pre´forme e´volue de manie`re singulie`re aux temps (d) et
les directions locales de de´placement ne sont pas intuitives et de´pendent de la loi de
















































Figure 3.49 – Comparaison entre expe´rience (images obtenues par tomographie) et
simulation
est donc essentielle a` l’identification de ces trajectoires et s’ave`re donc indispensable
pour qui veut dimensionner la pre´forme avec pre´cision.
Le mode`le est encore perfectible et de possibles sources d’erreur sont de´ja` iden-
tifie´es.
La simplicite´ de la loi de comportement : une loi rhe´ofluidifiante type Cross n’est
pas suffisante pour repre´senter le comportement total du polyme`re durant le proce´de´.
La cristallisation peut intervenir, ge´ne´rant un renforcement local de la re´sistance
de la pre´forme et modifiant alors l’e´volution de la de´formation de cette dernie`re.
Cependant, le PPR3221 est un copolyme`re ale´atoire dont les proprie´te´s optiques
ont e´te´ ame´liore´es. C’est un semi-cristallin mais sa transparence est e´vidente. La
formulation de ce polyme`re doit contenir des agents inhibiteurs de croissance des
structures cristallines, amenant a` conside´rer un mate´riau essentiellement amorphe
qui serait charge´ de petites particules cristallines, dont les tailles sont infe´rieures
a` la longueur d’onde du spectre du visible, permettant sa bonne transparence. De
plus, les mesures DSC sous conditions isothermes et anisothermes ont montre´ que
la cristallisation intervenant apre`s souﬄage et pas pendant le proce´de´.
L’analyse des composantes du tenseur des de´formations vu en sous-section
3.2.6 a mis en lumie`re la pre´sence de cisaillement non ne´gligeable durant le proce´de´,
validant l’utilisation d’une loi rhe´ofluidifiante. Pour autant, la pre´sente loi de com-
portement ne prend pas un compte un e´ventuel comportement non-line´aire sous sol-
licitations extensionnelles. Ces sollicitations extensionnelles ne sont pas a` ne´gliger,
au contraire. Une loi de comportement mixte serait a` utiliser, mais caracte´riser un
polyme`re a` l’e´tat fondu en sollicitation extensionnelle n’est pas aise´.
La simplification de l’histoire me´canique et thermique avant souﬄage est poten-
tiellement source d’erreurs. Des contraintes re´siduelles peuvent demeurer apre`s la
phase d’injection, et la re´partition de tempe´rature peut eˆtre diffe´rente de celle ob-
tenue par la pre´sente simulation. La tempe´rature est pourtant cruciale pour de´finir
la re´sistance locale de la pre´forme, car cette re´sistance de´pend de la viscosite´ locale.
Dans le cas ou` un mode`le de cristallisation est conside´re´, la de´termination de la
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tempe´rature se doit d’eˆtre aussi pre´cise que possible.
La pression impose´e, bien qu’e´volutive, ne se base sur aucune mesure concre`te.
L’e´volution impose´e n’est donc pas force´ment celle rencontre´e dans le proce´de´. Une
loi thermodynamique plus aboutie couple´e a` des mesures in-situ afin de la nourrir
est ce vers quoi il faut tendre pour pre´tendre a` un mode`le pre´dictif.
Cependant, le mode`le nume´rique pre´sente les meˆmes tendances que les mesures.
L’e´tude de sensibilite´ a montre´ que, pour un proce´de´ suppose´ sur-contraint de par
sa ge´ome´trie, sa mode´lisation pre´sente beaucoup de variabilite´s nume´riques. La
loi de comportement, bien que simple, a` une influence certaine sur les re´sultats
d’e´paisseurs comme l’a montre´ l’e´tude de sensibilite´ mate´riaux. L’e´nergie d’acti-
vation doit e´galement eˆtre renseigne´e avec soin car, e´tant la clef de la thermo-
de´pendance de la viscosite´, elle impacte directement l’influence du champ de tempe´ra-
ture he´te´roge`ne initial sur l’e´volution de la pre´forme. Ce champ de tempe´rature ini-
tiale doit quant a` lui eˆtre pre´dit le plus pre´cise´ment possible, et il faut pour cela
construire un mode`le thermique robuste en identifiant les re´sistances de contact
aux interfaces polyme`re/moule, les flux de chaleur fournis par l’outillage et les flux
de chaleur s’e´changeant avec l’environnement. La pression est e´galement un pa-
rame`tre proce´de´ qu’il faut e´valuer avec pre´cision. Imposer une pression constante
est trop brutal, mais imposer une pression e´volutive demande des mesures in-situ







4.1 Optimisation : principe et objectif
4.1.1 E´tude bibliographique : Optimisation dans les proce´de´s
de souﬄage
Une fois le comportement du mate´riau identifie´ et le mode`le nume´rique mis
au point, il est inte´ressant d’optimiser nume´riquement le proce´de´ afin d’assister la
conception de pie`ces et la mise au point du proce´de´. Thibault et collab. (2007)
propose une optimisation de la ge´ome´trie de la pre´forme et des parame`tres proce´de´
dans le cas de l’injection-e´tirage-souﬄage de bouteilles en PET. Une description
mathe´matique de la ge´ome´trie de la pre´forme est utilise´e. Un mode`le de Christensen-
Yang est choisi pour repre´senter le comportement me´canique du PET.
Bordival et collab. (2009) optimisent la re´partition initiale des tempe´ratures
dans le proce´de´ d’injection-e´tirage-souﬄage de bouteille en PET. La pre´forme est
chauffe´e par Infra-Rouge (IR) avant d’eˆtre e´tire´e puis souﬄe´e. Le logiciel de cal-
cul par e´le´ments finis ABAQUS est utilise´ pour simuler le chauffage et l’e´tirage-
souﬄage. Un mode`le thermodynamique est utilise´ pour simuler l’e´volution de la
pression d’air en fonction de la variation du volume inte´rieur de la pre´forme. Un
mode`le de G’Sell-WLF est utilise´ pour repre´senter le comportement du mate´riau.
La pression simule´e est en accord avec les pressions mesure´es. L’optimisation a pour
objectif une re´partition d’e´paisseurs finale homoge`ne et utilise un algorithme de
Nelder-Mead Ge´ne´ralise´ pour modifier le champ de tempe´rature initial. Dans Lee
et Soh (1996), il est propose´ d’optimiser la re´partition d’e´paisseur dans le proce´de´
d’extrusion souﬄage. Un code de calcul par e´le´ments finis est utilise´ pour simu-
ler le proce´de´ et le comportement du mate´riau est repre´sente´ par un mode`le hy-
pere´lastique de Mooney. Un sche´ma de Newton-Raphson, agre´mente´ d’un facteur
de sous-relaxation pour faciliter la convergence et e´viter les oscillations, est alors
utilise´. Yu et Juang (2010) optimisent e´galement la ge´ome´trie d’une bouteille
mise en forme par extrusion-souﬄage avec pour objectif de diminuer le poids de la
pie`ce tout en assurant une tenue me´canique suffisante. L’optimisation a pour but de
de´terminer l’e´volution optimale de l’entrefer de la filie`re au cours du proce´de´ pour
obtenir la pie`ce optimale in fine. Un algorithme ge´ne´tique couple´ a` un mode`le re´seau
e´volue´ est utilise´. Ces re´sultats sont compare´s avec ceux obtenus avec une me´thode
de Taguchi, dont les re´sultats sont pre´sente´s dans Yu et collab. (2004). Cosson
(2008) optimisent les parame`tres de vitesses d’e´tirage de canne d’e´tirage et le temps
avant souﬄage dans le proce´de´ d’injection-e´tirage-souﬄage en construisant la carte
des de´viations standard des e´paisseurs obtenues par simulation par e´le´ments natu-
rels contraints de la mise en forme de bouteille en PET. Le couple de parame`tres
optimal est obtenu la` ou` la de´viation est minimale.
4.1.2 Optimisation du proce´de´
L’optimisation de la ge´ome´trie de la pre´forme suit le principe de´crit dans la fi-
gure 4.1. La ge´ome´trie initiale est controˆle´e via des points de conception re´partis
le long de la pre´forme. Le mode`le nume´rique de´crit pre´ce´demment est lance´ et la























Figure 4.1 – Principe de l’optimisation du proce´de´ - petits tirets pour les parame`tre
d’entre´e de la boucle - lignes pleines pour le calcul nume´rique - tirets e´pais pour les
sorties teste´es de la boucle
a` l’objectif de´finit dans l’optimisation, la ge´ome´trie initiale est alors modifie´e et le
mode`le nume´rique relance´ pour souﬄer cette nouvelle pre´forme.
Une fois la ge´ome´trie finale en accord avec l’objectif fixe´, l’optimisation est ac-
complie.
Pour ces travaux, l’objectif est de´fini comme l’obtention d’une re´partition d’e´pais-
seurs finale uniforme. Seules les e´paisseurs dans la hauteur de la pre´forme sont
optimise´es. Il n’y a pas de points de conception de´finis en fond de bouteille et au
goulot. Diffe´rents points de controˆle sont place´s le long de la hauteur de la pre´forme.
Le bord interne de la pre´forme, repre´sente´ par la surface externe du noyau, est fixe´.
Seules les distances locales entre le noyau et le bord externe de la pre´forme sont
de´finis comme parame`tres d’entre´e du proble`me. Les points correspondant a` ces
distances doivent eˆtre suivis au cours de la simulation, afin de lier la bonne e´paisseur
locale finale au point de conception correspondant, afin de permettre le calcul de la
bonne correction a` appliquer localement a` la ge´ome´trie initiale pour initier l’ite´ration
suivante. Pour ce faire, des sondes peuvent eˆtre de´finies dans POLYFLOW afin
de suivre les de´placements mate´riels. Dans notre cas, du fait de l’utilisation de la
me´thode de remaillage Lagrangienne, les nœuds sur le bord externe de la pre´forme
suivent de manie`re effective les de´placements mate´riels.





(eni,final − ei,cible)2 (4.1)
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avec N le nombre de points conside´re´s dans le proble`me d’optimisation, eni,final
l’e´paisseur finale calcule´e au i-ie`me point le long de la pre´forme et ei,cible l’e´paisseur
finale de´finie comme objectif pour le i-ie`me point.
Pour cette e´tude, chaque e´paisseur objective est de´finie a` la meˆme valeur pour
que l’optimisation tende vers une re´partition d’e´paisseur uniforme : ei,cible = ecible
pour i = 1..N .
Deux algorithmes diffe´rents sont teste´s pour re´soudre la boucle d’optimisation
applique´e a` la ge´ome´trie flacon, le mate´riau conside´re´ est le PPR3221 obe´issant a`
une loi de Cross/Arrhe´nius.
4.2 Algorithme du Simplexe
4.2.1 Principe de l’algorithme du Simplexe
Press et collab. (1994) pre´sentent dans leur livre intitule´ ”Numerical Recipes
in Fortran” la me´thode dite du ”Downhill Simplex”. Pour un proble`me a` n dimen-
sions, la me´thode ne´cessite n+1 points pour s’initialiser. Cette e´tape va de´finir une
zone ferme´e -ou simplex- dans l’espace a` n dimensions du proble`me.
Par exemple, dans un proble`me a` deux variables, l’initialisation de la me´thode
dessinera un Simplexe a` trois points, soit un triangle, dans l’espace 2D du proble`me.
Ensuite l’algorithme e´value le point ou` la fonction a` minimiser est la plus haute et
va estimer le point situe´ dans la direction oppose´e. Si cette recherche me`ne a` une
valeur encore plus grande de la fonction objectif, alors le Simplexe est re´duit. Si
le Simplexe est trop re´duit, il est alors de´ge´ne´re´ et l’algorithme ne peut converger.
Une me´thode similaire est utilise´e par Bordival et collab. (2009) pour optimiser
les tempe´ratures le long de la pre´forme dans le proce´de´ d’e´tirage-souﬄage. Trois
parame`tres sont de´finis avec pour objectif l’obtention d’une re´partition d’e´paisseurs
uniforme dans la pie`ce finale. Ils utilisent la me´thode propose´e par Luersen et
Riche (2004), qui consiste a` ajouter un rede´marrage probabiliste a` la me´thode de
Nelder-Mead classique, permettant a` l’algorithme d’aller au dela` des proble`mes de
de´ge´ne´rescence afin de rechercher le minimum de la fonction objectif. Cette me´thode
inte`gre des contraintes, afin d’e´viter de tester la fonction objectif sur des points
irre´alistes, de la meˆme manie`re que Bordival et collab. (2009) ont contraint
leurs tempe´ratures entre la tempe´rature de transition vitreuse et la tempe´rature de
cristallisation de leur mate´riau.
La me´thode du ”Downhill Simplex” utilise´e ne comporte pas de rede´marrage
probabiliste. Le Simplexe est initialise´ une fois. S’il de´ge´ne`re, il est possible de le
re´initialiser a` partir du dernier meilleur point connu. Des contraintes sont ajoute´es
afin que les e´paisseurs varient sous controˆle et d’e´viter de trop brusques variations
dans le maillage, ce qui le de´structurerait.
L’algorithme du Simplexe est a` envisager en premier lieu car il ne ne´cessite pas de
de´river la fonction objectif. Il est tre`s ge´ne´ral et s’applique a` tout type de ge´ome´trie
et parame`tres proce´de´. Le Simplexe, base´ sur la connaissance du point ou` la fonction
objectif a la plus grande valeur, peut explorer l’espace a` n dimensions selon quatre
mouvements :
— re´flexion dans la direction oppose´e aux points de plus haute fonction objectif ;
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— si cette premie`re exploration conduit a` une valeur de la fonction infe´rieure a`
la plus grande connue, alors le Simplexe va e´valuer la fonction encore plus
loin dans cette direction ;
— si cette premie`re exploration conduit a` une valeur plus grande que la plus
grande connue, alors le Simplexe se contracte et se placera entre le point le
plus haut et ce dernier point explore´ ;
— si la fonction objectif a` ce dernier point n’est pas plus basse que la plus
grande valeur connue, le Simplexe va se re´duire autour de la valeur la plus
basse connue ;
A` part le mouvement d’expansion, les autres mouvements conduisent a` une dimi-
nution de la taille du Simplexe. Si cette diminution est trop importante, le Simplexe
ne peut explorer de manie`re efficace l’espace a` n dimensions. Il est alors de´ge´ne´re´. Un
autre de´faut a` cette me´thode est le fait que plus il y a de variables, plus grande est
la probabilite´ que le Simplexe de´ge´ne`re. Re´initialiser le Simplexe apre`s de´ge´ne´ration
peut eˆtre utile mais la probabilite´ qu’il de´ge´ne`re a` nouveau est grande.
4.2.2 Re´sultats de l’algorithme du Simplexe
Pour diminuer le risque de de´ge´ne´rescence du Simplexe, l’optimisation de la
ge´ome´trie est re´alise´e a` partir de quatre points de conception. Les e´paisseurs des
points compris entre deux points de conception successifs sont interpole´es a` partir des
e´paisseurs modifie´es aux points de conception. Les interpolations d’ordre un (P1),
deux (P2) et trois (P3) ont e´te´ teste´es et les re´sultats sont pre´sente´s dans le tableau
4.1. Le degre´ d’interpolation ne paraˆıt pas influencer de manie`re significative les
re´sultats.
Table 4.1 – Re´sultats de l’algorithme ”Downhill Simplex” :
Parame´trisation Gain [%] Nombre d’ite´rations Temps e´coule´
14 points 55 344 175h
4 points + P1 83 56 28h
4 points + P2 78 55 27h30min
4 points + P3 74 61 30h30min
4.3 Algorithme ”Pre´dicteur/Correcteur”
4.3.1 Principe Pre´dicteur/Correcteur
La me´thode Pre´dicteur/Correcteur repose sur le fait de conside´rer chaque point
de conception comme un proble`me individuel. Les e´paisseurs finales sont compare´es
aux e´paisseurs cibles et les e´paisseurs initiales sont corrige´es en conse´quence. Cette
me´thode ne´cessite de connaˆıtre la localisation de chaque point de controˆle dans la











Figure 4.2 – Illustration du proble`me local













l’e´tirage local. αrelax est un terme de relaxa-
tion obe´issant a` la loi : αrelax = (
1
2
)C . C est initialement e´gal a` ze´ro.
Quand F n+1obj > F
n
obj alors C = C + 1. La prochaine ite´ration reprend alors la
ge´ome´trie de de´part de la n-ie`me solution avec le nouveau terme de relaxation pour
la correction. C est incre´mente´ chaque fois que F n+1obj > F
n





sa valeur est remise a` ze´ro.
4.3.2 Re´sultats Pre´dicteur/Correcteur
Les re´sultats pour cette me´thode sont disponibles dans le tableau 4.2. La
convergence de cet algorithme est meilleure que celle de Nelder-Mead. Plus im-
portant, la vitesse de convergence ne se de´grade pas quand le nombre de points de
conception augmente.
Table 4.2 – Re´sultats de l’algorithme Pre´dicteur/Correcteur :
Parame´trisation Gain [%] Nombre d’ite´rations Temps e´coule´
14 points 97 15 7h30min
18 points 99 15 7h30min
La figure 4.3 repre´sente l’e´volution de la convergence de cet algorithme. L’ef-
ficience de la me´thode est ave´re´e : la premie`re ite´ration pre´sente le gain le plus
important sur la fonction objectif, puis le gain diminue dans les dernie`res ite´rations.
a` la huitie`me ite´ration, la fonction objectif augmente, conduisant a` une augmen-
tation du coefficient de la loi de relaxation C. Lorsque l’ite´ration suivante ame`ne
une diminution de la fonction objectif, le coefficient C est re´initialise´. Apre`s cette




































Figure 4.3 – e´volution de la fonction objectif (axe de gauche - e´chelle semi-
logarithmique) et e´volution du coefficient C de la loi de relaxation(axe de droite)
conse´quence. La neuvie`me ite´ration est donc celle offrant la solution optimale, car
la fonction objectif y est a` son minimum.
La figure 4.4 compare les e´paisseurs finales et initiales de la ge´ome´trie brute et
de la ge´ome´trie optimise´e a` l’aide de l’algorithme ”Pre´dicteur/Correcteur”. Il ap-
paraˆıt que l’optimisation a uniformise´ la re´partition d’e´paisseurs finale. Au voisinage
du fond de bouteille, de l’indice 50 a` l’indice 80, l’optimisation des e´paisseurs n’est
pas un franc succe`s. Ceci est un effet de bord. Ces re´gions correspondent aux limites
du proble`me d’optimisation au-dela` desquelles il n’y pas de points de conception
de´finis. Le meˆme effet est visible au voisinage du goulot, de l’indice 230 a` l’indice
250. Ces zones ne sont pas prises en compte dans l’optimisation car elles sont avant
souﬄage de´ja` en contact avec le moule. Ceci n’a que peu d’influence car, d’un point
de vue pratique, le goulot est fige´ car non souﬄe´, et est simplifie´ dans la ge´ome´trie
simule´e. L’optimiser n’aurait donc pas de sens. Concernant le fond de bouteille,
son optimisation est e´galement discutable car il faut que l’e´paisseur a` cet endroit
soit conse´quente pour assurer une bonne tenue de la bouteille. Mais le fait que les
e´paisseurs dans ces zones soient fige´es conduit a` des effets de bord, car les points de
conception a` ces limites sont en minorite´ et l’effet de la modification des e´paisseurs
initiales a` leur endroit est limite´.
La grande variation d’e´paisseur au voisinage du maximum (index 75), dans la
re´partition d’e´paisseurs initiale optimise´e souligne la difficulte´ d’obtenir une re´parti-
tion d’e´paisseurs uniforme dans le proce´de´. Ce pic n’est pas un pur effet nume´rique




























Fond                                         Corps                                         Goulot
Figure 4.4 – Profil optimise´ (bleu) versus profil brut (rouge)
plus e´tire´ pendant le souﬄage. Cet effet apparaˆıt e´galement dans les re´sultats d’op-
timisation de l’algorithme ”Downhill Simplex”. Usiner un moule pre´sentant cette
forte variation d’e´paisseur ne serait pas avise´ et le moulage de la pre´forme puis le
souﬄage souffrirait de ce gradient. Ceci ame`ne la ne´cessite´ de de´finir des limites
au proble`me, en accord avec la faisabilite´ du moule de la pre´forme (pre´cision des
machines d’usinage) et en conside´rant les conse´quences qu’entraˆınent de telles va-
riations d’e´paisseurs.
Il serait inte´ressant, a` l’avenir, de de´terminer une re´partition d’e´paisseurs finale
optimale a` l’aide d’une premie`re boucle d’optimisation, comme pre´sente´ dans la fi-
gure 4.5. L’objectif de cette premie`re boucle serait de minimiser le poids de la pie`ce
finale tout en conservant une re´sistance globale de celle-ci suffisante pour re´sister
a` un chargement donne´. Cette boucle d’optimisation pourrait eˆtre lance´e en utili-
sant le code de calcul par e´le´ments finis de re´sistance des mate´riaux contenu dans
l’environnement de travail d’ANSYS Workbench. L’algorithme ”Downhill Simplex”
serait alors plus adapte´ pour cette premie`re boucle car les directions de correction
ne sont pas aussi e´videntes que dans le proble`me d’optimisation des e´paisseur dans
le proce´de´ de souﬄage. Le re´sultat de cette premie`re boucle servirait alors d’objectif
a` la deuxie`me boucle d’optimisation visant a` de´terminer la re´partition d’e´paisseurs
























































Perspectives : De´veloppement de
l’extensome´trie optique
5.1 Introduction
Comme il a e´te´ pre´sente´, le proce´de´ IBMSS e´tudie´ et de´veloppe´ dans le cadre du
projet IS2 souﬄe le polyme`re quand il est encore a` l’e´tat fondu. Une caracte´risation
du mate´riau dans le domaine fondu est donc de mise.
Mais concernant le proce´de´ de souﬄage plus classique qu’est l’ISBM, la pre´forme
est chauffe´e a` une tempe´rature infe´rieure a` la tempe´rature de fusion apre`s avoir e´te´
stocke´e, et donc avoir refroidi. Dans ce cas, la caracte´risation du mate´riau doit se
faire en partant du domaine solide.
C’est avec cette proble´matique en teˆte qu’un syste`me d’extensome´trie optique,
avec enceinte thermique, a e´te´ de´veloppe´ au cours de ces travaux de the`se. L’objectif
e´tant de se donner les moyens de pouvoir caracte´riser en extension, a` partir de l’e´tat
solide, et a` diffe´rentes tempe´ratures, des mate´riaux qui seront rencontre´s dans les
travaux futurs de souﬄage.
5.2 Conception de l’enceinte et des mors
Durant ces travaux de the`se, une enceinte thermo-re´gule´e a e´te´ conc¸ue afin de
s’adapter a` la machine de traction pre´sente sur le site de Plasturgie de l’INSA Lyon
a` Oyonnax. Un syste`me d’extensome´trie a e´te´ de´veloppe´ en paralle`le, permettant le
suivi des de´placements locaux par corre´lation d’image en temps re´el. Le principal
inte´reˆt du de´veloppement de ces deux technologies est d’e´tendre les capacite´s de ca-
racte´risation des mate´riaux aux mesures de grandes de´formations par extensome´trie
en traction uni-axiale a` diffe´rentes tempe´ratures.
L’enceinte thermo-re´gule´e est conc¸ue de telle sorte a` pouvoir suivre la plus grande
de´formation possible. Pour ce faire, un syste`me d’enceintes imbrique´es a e´te´ ima-
gine´e. Une premie`re enceinte interne est fixe par rapport a` la platine de la machine
de traction (partie basse) tandis que l’enceinte externe suit le de´placement de la
traverse. Les faces de chacune des enceintes sont vitre´es afin de permettre la vi-
sualisation de l’e´chantillon au cours de l’essai. Le de´placement relatif de l’enceinte
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Figure 5.1 – Principe de la circulation de l’air chaud dans l’enceinte
externe par rapport a` l’enceinte interne ne vient pas perturber la mesure d’effort lors
de l’essai, le capteur n’e´tant relie´ que par le mors a` l’e´chantillon et l’enceinte externe
e´tant immobile par rapport au mors haut. L’air chaud est apporte´ par l’utilisation
d’un de´capeur modifie´ afin d’e´viter toute surchauffe de ce dernier. L’entre´e de l’air
chaud s’ope`re en bas de l’enceinte interne, sur la face arrie`re.
La figure 5.1 illustre le principe de chauffe de l’enceinte ainsi conc¸ue.
Avec l’enceinte ainsi conc¸ue, des mors spe´cifiques ont e´te´ conc¸us, permettant le
serrage des e´prouvettes en pre´sence des enceintes depuis l’exte´rieur des enceintes.
Les mors ont e´te´ conc¸us pour eˆtre auto-serrant, puisque l’e´prouvette sous grande
de´formation risque de se de´former en partie dans les maˆchoires des mors. L’adjonc-
tion d’un ressort dans le syste`me des mors permet d’assurer cet auto-serrage. Un
dimensionnement des ressorts est ne´cessaire afin d’ame´liorer cette proprie´te´. Les
diffe´rentes phases de conception ont e´te´ re´alise´es durant ces travaux de the`se, tandis
que la fabrication des mors a e´te´ re´alise´e par l’entreprise locale TF E´tude (01590
Dortan).
La figure 5.2 pre´sente les grandes e´tapes de la re´alisation des mors.
La premie`re version des mors a e´te´ chiffre´e a` 4700e. Par la suite, les maˆchoires
ont e´te´ rede´finies pour mieux mordre les e´chantillons, pour un chiffrage de 680e.
En fonctionnement, le serrage s’effectuait par un rapprochement des maˆchoires mais
e´galement par un de´placement vertical. Une dernie`re modification, chiffre´e a` 3000e,
a e´te´ re´alise´e afin de ne re´cupe´rer que la composante horizontale du de´placement
des maˆchoires afin d’e´viter la mise en compression des e´prouvettes avant essais. La
dernie`re modification a e´galement permis de de´velopper un syste`me e´vitant la mise
en torsion de l’e´chantillon lors du serrage. La proce´dure a` suivre consiste a` serrer
tout d’abord l’e´chantillon dans le mors du bas, puis de faire descendre la traverse au
niveau de la partie haute de l’e´chantillon. Le serrage du mors haut est effectue´. Dans











Sur machine ouverts fermés
Figure 5.2 – Principales e´tapes de la conception des mors
de l’e´chantillon, le mors haut pivotant durant le serrage tandis que le mors bas reste
fixe. Le dispositif anti-torsion permet de rendre solidaire le mors haut et le mors bas
via quatre tiges traversantes. Les mors sont alors solidaires et l’e´chantillon ne subit
aucune sollicitation autre que le serrage des maˆchoires.
Plusieurs tests de monte´e en tempe´rature ont e´te´ re´alise´s.
5.3 Monte´e en tempe´rature de l’enceinte
La monte´e en tempe´rature dans l’enceinte a e´te´ teste´e sur l’enceinte seule tout
d’abord, dans un lieu se´curise´ (le poˆle peinture Coating Expert). La figure 5.3
illustre le montage re´alise´ lors de ces essais.
Les sondes de tempe´rature lors de cet essai sont place´es a` une hauteur a` peu
pre`s e´quivalente, mais elles sont plus ou moins e´loigne´es du centre de l’enceinte. La
figure 5.4 pre´sente leurs positionnements lors de l’essai. La sonde de re´gulation est
maintenue dans les maˆchoires du mors haut.
La tempe´rature de consigne est fixe´e a` 150◦C. Les tempe´ratures sont releve´es au
cours du temps. La figure 5.5 pre´sente les re´sultats de ce premier test.
Il apparaˆıt que la tempe´rature a` l’endroit de la sonde T2 (la plus e´loigne´e du
centre de l’enceinte) est plus e´leve´e que pour les deux autres sondes. La sonde T1
quant a` elle indique des valeurs le´ge`rement infe´rieures aux valeurs de la sonde de
re´gulation, car plus proche d’une plus grande surface d’e´change avec le mors. Ce
dernier jouant le roˆle de pont thermique, il est logique que la tempe´rature a` son
voisinage soit plus basse que dans le reste de l’enceinte. La prise de tempe´rature
pour la re´gulation est re´alise´e dans les maˆchoires, et la tempe´rature de consigne y
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1 et 3 sur le lecteur
2 sonde régulation
Régulateur CSS
1 sonde de température
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2 sondes de température
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Figure 5.3 – Montage de l’expe´rience de monte´e en tempe´rature de l’enceinte
la zone la plus froide, les zones e´loigne´es du centre sont donc plus chaudes.
La figure 5.6 pre´sente une possible re´partition de la tempe´rature dans l’enceinte.
Le temps de re´gulation, supe´rieur a` 16min, paraˆıt trop long. Un re´glage du PID
est re´alise´ afin que la re´gulation soit plus re´active.
Suite a` cet essai, le souﬄeur d’air chaud a e´te´ teste´ en situation d’essai de traction
a` 100◦C. Au bout d’un quart d’heure, le souﬄeur a arreˆte´ de souﬄer. L’e´lectronique
de ce dernier a surchauffe´. Ceci a e´te´ impute´ a` un possible retour d’air chaud, le
de´bit d’air entrant e´tant plus important que les fuites. L’air chaud refoulait donc
dans le souﬄeur, conduisant a` une surchauffe. Il a alors fallu envoyer en re´paration le
souﬄeur puis le modifier afin d’isoler l’e´lectronique du retour d’air chaud. La partie
de ventilation/e´lectronique est dissocie´e de la partie chauffante/canon du souﬄeur
d’origine. Afin de transporter l’air chauffe´, une turbine est place´e derrie`re le canon.
Le de´bit de cette turbine paraˆıt plus faible que le de´bit d’air du souﬄeur d’origine.
De plus, ce de´bit peut eˆtre module´ via un potentiome`tre.
Un deuxie`me test de la monte´e en tempe´rature est alors re´alise´ sur la machine
de traction afin de tester l’e´volution de la tempe´rature avec le souﬄeur modifie´, et
lorsque la traverse se de´place, et donc fait varier le volume interne des enceintes. La























Figure 5.5 – E´volution de la tempe´rature au cours du temps - trait plein noir :
Tempe´rature de consigne - croix obliques bleues : sonde T1 - croix droites rouges :
sonde T2 - e´toiles noires : sonde de re´gulation
T>Tconsigne
T=Tconsigne











Figure 5.7 – Montage de l’enceinte sur la machine de traction avec le module
d’extensome´trie
La sonde de re´gulation est place´e dans les maˆchoires du mors du haut, la deuxie`me
sonde de tempe´rature est place´e dans le mors du bas, a` proximite´ de l’e´prouvette
en place. Le premier test re´alise´ consiste a` suivre l’e´volution de la tempe´rature au
niveau de la sonde pour une tempe´rature de consigne fixe´e a` 60◦C. La traverse est a`
sa position initiale, avec une distance entre mors le´ge`rement supe´rieure a` la longueur
de l’e´prouvette (pour e´viter que le mors du haut serrant la sonde de re´gulation ne
vienne mettre en compression l’e´prouvette). La figure 5.8 pre´sente l’e´volution de
ces tempe´ratures.
Apre`s avoir de´passe´ la tempe´rature de consigne de plus de 20◦C au bout d’une
minute, la tempe´rature diminue pour passer en-dessous de la consigne puis se sta-
biliser de`s trois minutes. Passe´ 300s, la consigne a e´te´ augmente´e a` 100◦C. A` ce
moment, la tempe´rature de´croˆıt. Ceci est duˆ a` l’arreˆt de la turbine. Cette arreˆt est
duˆ a` une se´curite´ de la turbine dont l’e´lectronique a trop chauffe´. Apre`s une attente
de plusieurs minutes, la turbine s’est remise en marche. Le de´bit de cette dernie`re
a ensuite e´te´ re´duit a` son minimum pour diminuer les risques de refoulement d’air
chaud. Le de´bit maximum n’est alors a` utiliser que pour des chauffes rapides, mais
le de´bit doit ensuite eˆtre diminue´ pour e´viter des surchauffes et donc des arreˆts de
la turbine. A` noter que la tempe´rature au niveau du mors du bas est supe´rieure a`
la tempe´rature de re´gulation. L’air chaud refroidit en montant et il est normal que
la tempe´rature en bas d’enceinte soit donc supe´rieure. L’enceinte s’est donc re´gule´e,
passant de 50◦C a` 100◦C.



















Figure 5.8 – E´volution des tempe´ratures en fonction du temps - Consigne impose´e
a` 60◦C - Longueur initiale
La traverse se de´place alors a` une vitesse de 50mm.min−1, faisant s’e´loigner les mors
et augmentant le volume d’air a` re´guler.
La figure 5.9 pre´sente l’e´volution de ces tempe´ratures. Celles-ci ont e´te´ mesure´es
passe´ les cinq minutes.
La tempe´rature, passe´ cinq minutes, est supe´rieure a` la tempe´rature de consigne
de 5◦C. Elle passe ensuite en dessous de quelques degre´s. La tempe´rature au niveau
du mors du bas suit les meˆmes variations tout en e´tant supe´rieure a` la tempe´rature de
re´gulation, ce qui est encore une fois attendu. Entre 450s et 530s, la tempe´rature de
re´gulation semble se stabiliser pour ensuite chuter, tandis que la tempe´rature prise au
mors du bas ne cesse d’augmenter. Ceci indique que l’e´nergie fournie par la re´gulation
n’est pas suffisante pour augmenter la tempe´rature au point de re´gulation et qu’elle
augmente donc avec le temps, puisque la tempe´rature en bas de l’enceinte augmente.
Il se trouve que la traverse s’est alors de´place´e de plus de 190mm. Cette distance est
du meˆme ordre que la hauteur de l’enceinte interne. Ayant parcouru cette distance,
la configuration des enceintes pre´sente une zone d’e´chappement d’air tre`s importante
et l’air chaud va plus facilement s’e´couler vers cette zone de fuite, plutoˆt que circuler
jusqu’en haut de l’enceinte externe et venir chauffer l’air a` l’endroit de la sonde de
re´gulation. La figure 5.10 montre cette zone d’e´chappement d’air ainsi libe´re´e.
Ensuite, la traverse a e´te´ descendue afin de diminuer le passage de l’air dans cette
zone d’e´chappement pre´fe´rentiel. La tempe´rature initiale est alors de 70◦C environ.
La tempe´rature de consigne est toujours fixe´e a` 120◦C. La traverse est initialement
immobile puis est descendue a` partir de sept minutes a` une vitesse de 50mm.min−1.
La figure 5.11 pre´sente l’e´volution de ces tempe´ratures.


















Figure 5.9 – E´volution des tempe´ratures en fonction du temps - Consigne impose´e
a` 120◦C - Vtraverse = 50mm.min−1
de re´gulation oscille autour de la consigne. Ceci suit bien la diminution du volume
a` re´guler, donc la diminution de la tempe´rature de l’air en entre´e d’enceinte pour
satisfaire a` la consigne. Lors de la descente de la traverse, la sonde de re´gulation a
mesure´ des tempe´ratures tre`s supe´rieures a` la consigne et a` la tempe´rature en bas
de mors, de l’ordre de 250◦C. Ceci peut eˆtre la signature de l’existence d’une zone
chaude dans l’enceinte. Ce phe´nome`ne est a` surveiller.
5.4 Premiers re´sultats d’extensome´trie
Le suivi des de´placements par extensome´trie repose sur le principe de corre´lation
d’image. L’e´chantillon doit alors eˆtre pre´alablement marque´. Le marquage est un
mouchetis re´alise´ par projection de peinture noire. Avant l’essai, il faut placer des
boˆıtes sur l’e´chantillon a` partir du logiciel de suivi des de´placements. La taille et
le placement des boˆıtes sont modulables. Chaque boˆıte correspond a` un suivi des
de´placements locaux du marquage. Les composantes des de´placements (x,y) sont
enregistre´es au cours de l’essai, de meˆme que la force. Le logiciel d’extensome´trie a
e´te´ entie`rement de´veloppe´ par Jean BALCAEN, technicien du site de plasturgie de
l’INSA Lyon. L’inte´reˆt d’un de´veloppement interne offre une souplesse certaine au
logiciel et a` la modification de celui-ci. En contre-partie, le temps de de´veloppement
s’en trouve rallonge´ et il est ne´cessaire d’identifier les limites d’utilisation du dit
logiciel.
La figure 5.12 montre le placement des boˆıtes et les donne´es brutes obtenues






Figure 5.10 – E´volution des tempe´ratures en fonction du temps - Consigne impose´e
a` 120◦C - Vtraverse = 50mm.min−1
Suivant cette de´marche, des essais de traction a` diffe´rentes vitesses d’e´tirage ont
e´te´ re´alise´s sur une e´prouvette e´lastome`re. L’inte´reˆt de l’e´prouvette e´lastome`re est
son retour e´lastique complet. Les essais sont re´alise´s sur la meˆme e´prouvette pour
des vitesses de traverses de [5, 10, 15, 20, 25, 30, 35, 40, 45, 50]mm.min−1 jusqu’a` un
de´placement de 25mm de la traverse. Dans cette e´tude, 100 boˆıtes sont place´es sur
l’e´prouvette : 5 dans la largeur et 20 dans la hauteur. Il y a donc 100 analyses de
corre´lation d’images re´alise´es en temps re´el.
Les figures 5.13 et 5.14 pre´sentent les re´sultats de mesures selon x et y respec-
tivement.
La figure 5.15 pre´sente les mesures d’efforts pour les diffe´rentes vitesses d’e´tirage
en fonction du temps.
En trac¸ant ces efforts en fonction du de´placement de traverse figure 5.16, il
apparaˆıt que l’e´lastome`re est peu, voir pas sensible, a` la vitesse d’e´tirage et seul le
de´placement de la traverse compte.
A` partir de ces de´placements, les distances inter-boˆıtes sont calcule´es selon les























Figure 5.11 – E´volution des tempe´ratures en fonction du temps - Consigne impose´e




























































Figure 5.13 – De´placements x mesure´s au cours du temps sur 100 boˆıtes -




























Figure 5.14 – De´placements y mesure´s au cours du temps sur 100 boˆıtes -



















































Figure 5.16 – Efforts en fonction du de´placement de la traverse - diffe´rentes vitesses







































Figure 5.17 – De´formation me´dianes en fonction du temps - 5mm.min−1 - caou-
tchouc naturel
t et Li(t0) la i-e`me distance inter-boˆıte a` l’instant initial.
Une me´thode de de´termination du champs de de´formation par une me´thode par
e´le´ments finis serait plus e´le´gante et sera de´veloppe´e dans de futurs travaux.
Un cœfficient de Poisson me´dian peut alors eˆtre calcule´ a` partir du rapport des
de´formations me´dianes selon les deux directions principales de sollicitation :
ν¯ = − ¯x
¯y
(5.2)
avec ν¯ le cœfficient de Poisson me´dian, ¯x la de´formation me´diane selon la direc-
tion x et ¯y la de´formation me´diane selon la direction y.
La figure 5.17 pre´sente les de´formations me´dianes selon x et y en fonction du
temps, tandis que la figure 5.18 pre´sente le cœfficient de Poisson me´dian ainsi
obtenu et l’effort mesure´ en fonction du temps.
Les cœfficients de Poisson me´dians obtenus pour chaque vitesse d’e´tirage sont
repre´sente´s figure 5.19.
Les valeurs obtenues pre´sentent une grande dispersion en de´but d’essais, du fait
de l’impre´cision des mesures aux premiers instants et que le cœfficient de Poisson
me´dian est alors le rapport de quantite´s tre`s faibles (proche de ze´ro) pre´sentant une
grande variation. Plus en avant dans l’essai, la valeur se stabilise et les donne´es sont
autour de 0.5.
Dix re´pe´titions ont e´te´ re´alise´es pour une vitesse de traverse de 50mm.min−1. La
figure 5.20 repre´sente les cœfficients de Poisson me´dians alors obtenus.
Cette me´thode expe´rimentale en est toujours a` l’e´tape de de´veloppement. Le
choix du marquage reste a` e´tudie´ : marquage structure´ ou bien mouchetis ale´atoire ?

























Figure 5.18 – Cœfficient de Poisson me´dian et effort en fonction du temps -




















Figure 5.19 – cœfficient de Poisson me´dian en fonction du temps - diffe´rentes vitesse






















Figure 5.20 – cœfficient de Poisson me´dian en fonction du temps - 10 re´pe´titions
a` 50mm.min−1 - caoutchouc naturel
de´placements n’est pas toujours un succe`s et les donne´es de certaines boˆıtes sont
alors inexploitables et doivent eˆtre e´carte´es du lot de donne´es. L’utilisation de l’en-
ceinte, couple´e aux mesures de de´placements par corre´lation d’images, doit eˆtre
e´tudie´e car l’enceinte ame`ne deux vitres en obstacle entre l’e´chantillon et la came´ra,
complexifiant le trajet optique des e´le´ments observe´s.
A` terme, les mesures de de´formations locales par corre´lation d’image a` diffe´rentes
tempe´ratures en traction uni-axiale permettront d’identifier le comportement me´canique







Le proce´de´ d’injection souﬄage cycle chaud, rendu accessible aux presses a` in-
jecter standard graˆce a` la technologie innovante du projet IS2, est un proce´de´ dans
lequel la pre´forme est souﬄe´e juste apre`s avoir e´te´ injecte´e. Il n’y a donc pas de sto-
ckage et de phase de chauffe. La re´partition initiale des tempe´ratures avant souﬄage
ne peut eˆtre controˆle´e et est une conse´quence directe des conditions d’injection. La
mode´lisation nume´rique de ce proce´de´ est d’inte´reˆt afin de mieux comprendre les
phe´nome`nes physiques qui s’y produisent. Puis, fort de cette compre´hension, il est
alors ne´cessaire de renforcer le mode`le afin de tendre vers le plus de pre´dictibilite´
possible. Le mode`le doit donc avoir des re´actions physiques en re´ponse aux variations
des donne´es d’entre´e, mais il faut aussi pouvoir comparer les re´sultats nume´riques a`
de vraies donne´es expe´rimentales pour juger de cette pre´dictibilite´. Une fois le mode`le
valide´, il devient inte´ressant d’optimiser nume´riquement le proce´de´ afin d’e´conomiser
du temps de mise au point, qui se traduit par du temps sur presse, par de l’occupation
de technicien, par de la matie`re utilise´e et surtout du temps perdu. L’optimisation
du proce´de´ d’injection souﬄage cycle chaud n’a que peu de leviers sur lesquels agir.
La tempe´rature de la matie`re avant souﬄage n’est pas directement modifiable car la
phase d’injection pre´alable impose le champ de tempe´rature avant souﬄage. L’op-
timisation d’un tel proce´de´ ne peut eˆtre re´alise´ qu’essentiellement sur la ge´ome´trie
initiale de la pre´forme, et plus pre´cise´ment sur la re´partition des e´paisseurs initiales.
Trois mate´riaux ont e´te´ caracte´rise´s afin de renseigner les lois de comportements
correspondantes dans le mode`le nume´rique. Les mate´riaux en question sont des
polypropyle`nes copolyme`res statistiques pre´sentant des grades diffe´rents. Afin de
de´terminer les lois de comportements ade´quates il a fallu re´pondre a` plusieurs ques-
tions :
— Quelle est la plage de tempe´rature de transformation du proce´de´ pour ces
mate´riaux ?
— Avant le souﬄage, et donc apre`s l’injection, dans quel e´tat est la matie`re ?
— L’e´tat de la matie`re est-il modifie´ pendant le souﬄage ?
Ces questions ont dessine´es les lignes des e´tudes de caracte´risation : des me-
sures de DSC ont permis d’identifier le phe´nome`nes de cristallisation des diffe´rents
polyme`res, sous conditions isothermes et anisothermes, et ont permis d’e´carter la
possibilite´ d’une e´ventuelle cristallisation se de´roulant avant la fin du souﬄage.
Fort de ces constats, une caracte´risation du comportement thermo-me´canique
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des polyme`res a e´te´ mene´e a` l’aide de mesures de rhe´ome´trie dynamique a` plateaux
oscillants. Le traitement de ces donne´es a amene´ a` l’identification des parame`tres de
la de´pendance thermique de la viscosite´, de meˆme que l’identification des parame`tres
de trois mode`les rhe´ologiques diffe´rents : un mode`le newtonien ge´ne´ralise´ et deux
mode`les viscoe´lastiques.
Une troisie`me e´tude, meˆlant DSC et rhe´ome´trie, a eu pour but d’explorer l’effet
de la sollicitation de cisaillement sur la cristallisation, par l’analyse de l’e´volution
des modules mesure´s a` diffe´rentes fre´quences de sollicitation et diffe´rentes cine´tiques
de refroidissement. A´ nouveau, la possibilite´ que la cristallisation se produise durant
le proce´de´ a e´te´ e´carte´e.
Le mode`le rhe´ofluidifiant de Cross, avec la de´pendance thermique prise en compte
par le biais d’une loi d’Arrhe´nius, a e´te´ choisi afin de rendre compte du comportement
des polyme`res dans le mode`le nume´rique.
L’approche fondu a justifie´ l’utilisation du logiciel POLYFLOW. Trois e´tapes ont
e´te´ identifie´es dans le proce´de´ et le mode`le a e´te´ e´labore´ en conse´quence. Une e´tude
de sensibilite´ a e´te´ mene´e. Il apparaˆıt que, bien que le proble`me soit de´ja` contraint
de par la ge´ome´trie, la loi de comportement choisie a tout loisir de s’exprimer.
L’utilisation d’un mode`le de Cross conduit a` des e´paisseurs finales diffe´rentes du cas
ou` le mate´riau est conside´re´ comme un fluide purement newtonien.
Le mode`le re´agit e´galement lorsque les parame`tres du mode`les de Cross sont
modifie´s, comme en attestent les re´sultats sur la ge´ome´trie pot de yaourt pour les
trois mate´riaux de l’e´tude.
La de´pendance en tempe´rature, via la loi d’Arrhe´nius, impacte e´galement les
e´paisseurs finales car une variation de l’e´nergie d’activation, l’un des parame`tres
de la loi d’Arrhe´nius, conduit a` des re´sultats d’e´paisseurs finales diffe´rentes. La loi
d’Arrhe´nius donne plus ou moins d’importance aux gradients de tempe´ratures avant
souﬄage.
Enfin, a` condition que la loi de comportement soit de´pendante de la vitesse de sol-
licitation, la pression impose´e est e´galement l’un des parame`tres sensibles du mode`le.
Il est essentiel de repre´senter l’e´volution de la pression par une loi thermodynamique
reliant la pression a` l’e´volution du volume interne encapsule´.
A` travers la variation de la pression impose´e, les composantes du tenseur des
taux de de´formation ont e´te´ analyse´es au cours du souﬄage. Il est apparu que le
cisaillement intervient durant le proce´de´, et que le choix de caracte´riser les mate´riaux
en cisaillement est fonde´. Il apparaˆıt aussi que les de´formations e´longationnelles sont
a` prendre en conside´ration e´galement. A´ de´faut d’une caracte´risation en sollicitation
e´longationnelle dans le domaine fondu, il est plus sage de conside´rer la re´ponse du
mate´riau isotrope plutoˆt que de renseigner une loi avec des parame`tres sortis du
ne´ant.
Le point majeur de ce proce´de´ a` retenir est que ce qui de´finit la re´sistance locale
de la pre´forme au souﬄage est le couple e´paisseur/viscosite´. Et a` travers la viscosite´,
ce sont le caracte`re rhe´ofluidifiant et la de´pendance a` la tempe´rature qui s’expriment.
Afin de valider le mode`le nume´rique, des pie`ces ont e´te´ pre´leve´es lors de phases
de mise au point du moule IS2, pour la ge´ome´trie flacon et la ge´ome´trie pot de
yaourt bi-e´tage. Une me´thode de mesure facile d’acce`s a e´te´ utilise´ : les pie`ces
sont de´coupe´es puis les plans de coupes sont nume´rise´s a` l’aide d’un scanner et
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les images obtenus sont nume´riquement analyse´es afin d’en de´duire les e´paisseurs.
Cette premie`re me´thode souffre de la dispersion induite par la me´thode de de´coupe.
Les pie`ces ont alors e´te´ analyse´es par tomographie. Les re´partitions d’e´paisseurs
obtenues a` partir des donne´es de tomographie pre´sentent bien moins d’erreur et
les dispersions observe´es peuvent le´gitimement eˆtre attribue´es au proce´de´. La com-
paraison avec les e´paisseurs simule´es est satisfaisante, le mode`le e´tant a` meˆme de
pre´senter les meˆmes variations d’e´paisseurs que celles observe´es.
Enfin, une optimisation des e´paisseurs de la pre´forme de la ge´ome´trie Flacon est
propose´e. Deux algorithmes ont e´te´ utilise´es : l’algorithme du Simplexe et l’algo-
rithme Pre´dicteur/Correcteur. Le premier est plus long a` converger mais a le me´rite
de pouvoir eˆtre applique´ a` de nombreux proble`mes d’optimisation. Le second, tirant
parti de la connaissance pre´alable des directions de correction des e´paisseurs, s’ave`re
plus rapide a` converger mais est limite´ a` des proble`mes dont les directions d’action
sont intuitives. Une ge´ome´trie optimale de pre´forme est propose´e avec pour objectif
l’obtention d’une re´partition d’e´paisseurs uniforme en fin de souﬄage. La ge´ome´trie
optimale pre´sente une forte singularite´ dans une zone e´tant fortement e´tire´e. La
question se pose de la faisabilite´ de la solution. L’optimisation doit prendre en
conside´ration cet aspect de faisabilite´ : les outillages sont-ils usinables avec la meˆme
pre´cision que la ge´ome´trie optimale est de´finie ? Un tel gradient d’e´paisseur ne va-t-il
conduire le mode`le a sortir de ses limites, rendant ainsi la solution optimale hors pro-
pos ? Afin d’e´viter de proposer des solutions irre´alisables, il est ne´cessaire d’identifier
les limites du proce´de´s en e´changeant avec les professionnels du me´tier et d’arreˆter
un cahier des charges solides. Si trop de liberte´ est donne´ a` l’optimisation, les calculs
seront rallonge´s pour conduire au final a` une solution non-exploitable. Une optimi-
sation plus comple`te serait cependant plus pertinente afin de de´terminer dans un
premier temps la pie`ce finale optimale a` l’aide d’une premie`re boucle utilisant l’algo-
rithme du Simplexe. Cette pie`ce optimale devra re´pondre aux contraintes d’un cahier
des charges bien e´tabli : poids maximum tole´re´, re´sistance me´canique de la pie`ce.
Une deuxie`me boucle utilisant l’algorithme Pre´dicteur/Correcteur de´terminera en-
suite la re´partition d’e´paisseurs initiale de la pre´forme permettant d’obtenir cette
pie`ce optimale apre`s souﬄage, en conside´rant les limites impose´es par les me´thodes
d’usinage du moule et la faisabilite´ du souﬄage concret de la pre´forme.
Ces travaux de the`se ont permis le de´veloppement, en paralle`le des e´tudes concer-
nant le proce´de´ d’injection-souﬄage cycle chaud, d’un module de mesures des de´place-
ments par extensome´trie et d’une enceinte thermo-re´gule´e sur la machine de traction
de´ja` existante sur le site de Plasturgie de l’INSA Lyon a` Oyonnax. Le de´veloppement
de cet outil expe´rimental a pour ambition de doter le laboratoire d’un moyen de ca-
racte´risation des mate´riaux polyme`res en sollicitation uniaxiale a` diffe´rentes tempe´ra-
tures allant de la tempe´rature ambiante a` plusieurs centaines de degre´s celsius, en
partant de l’e´tat solide. Cet outil pourra, par exemple, eˆtre de´ploye´ pour identifier
le comportement des mate´riaux mis en forme par le proce´de´ plus conventionnel de
l’injection-e´tirage-souﬄage tels que le PET.
Pour conclure, le mode`le nume´rique e´tabli est satisfaisant. Le choix de la loi de
comportement s’ave`re en accord avec les parame`tres de mise en forme du proce´de´.
L’optimisation nume´rique de la pre´forme est fonctionnelle et la porte reste ouverte
a` l’ajout de contraintes dans le sche´ma d’optimisation selon les besoins a` venir.




Pour commencer, un mode`le rhe´ologique plus complet, couplant le comporte-
ment a` l’e´tat fondu et l’impact de la cristallisation sur les proprie´te´s me´caniques
en fonction des cine´tiques de refroidissement, devrait eˆtre de´veloppe´ afin de suppri-
mer l’hypothe`se, bien que justifie´e, de la non-cristallisation du polyme`re pendant
la mise en forme. Donner la liberte´ de cristalliser dans le mode`le nume´rique per-
mettrait de s’assurer qu’en effet, d’un point de vue nume´rique, en accord avec le
mode`le e´tabli et les parame`tres de mise en forme renseigne´s, la cristallisation n’a
pas lieu ou bien qu’au contraire, elle ope`re partiellement et joue alors le roˆle de
charge dans la phase amorphe de la matie`re encore a` l’e´tat fondu et augmente alors
la re´sistance au souﬄage de la matie`re. Toujours d’un point de vue mode`le, une
loi de comportement en cisaillement, couple´e a` un mode`le rhe´ologique de´pendant
des sollicitations e´longationnelles doit eˆtre de´veloppe´e et les moyens d’identifier les
parame`tres de cette loi doivent e´galement eˆtre a` l’e´tude. Comme il a e´te´ rappele´
au regard de l’analyse des composantes du tenseur des taux de de´formation, une
caracte´risation en cisaillement est ne´cessaire mais n’offre qu’une re´ponse partielle
quant a` la re´ponse du polyme`re fondu aux sollicitation multiples mises en jeux par
le souﬄage.
Ensuite, concernant le mode`le nume´rique, la simplification de l’histoire me´canique
et thermique avant souﬄage repre´sente une hypothe`se forte. Des contraintes re´siduel-
les peuvent demeurer apre`s la phase d’injection, et la re´partition de tempe´rature
peut eˆtre diffe´rente de celle obtenue par la pre´sente simulation. La tempe´rature est
pourtant cruciale pour de´finir la re´sistance locale de la pre´forme, car cette re´sistance
de´pend de la viscosite´ locale. Dans le cas ou` un mode`le de cristallisation est conside´re´,
la de´termination de la tempe´rature se doit d’eˆtre aussi pre´cise que possible. Comme
propose´ dans la pre´sentation du mode`le, la premie`re phase de conduction pure de-
vrait eˆtre supple´e´e par une simulation du remplissage de la pre´forme, et les champs
de tempe´ratures devraient ensuite eˆtre renseigne´s dans le mode`le nume´rique PO-
LYFLOW correspondant aux e´changes thermiques lors de l’ouverture du moule. Un
autre aspect qui ne´cessite d’eˆtre affine´ dans le mode`le concerne la pression impose´e,
qui bien qu’e´volutive, ne se base sur aucune mesure expe´rimentale. L’e´volution im-
pose´e n’est donc pas force´ment celle rencontre´e dans le proce´de´. Une loi thermo-
dynamique plus aboutie couple´e a` des mesures in-situ afin de la nourrir est ce vers
quoi il faut tendre pour pre´tendre a` un mode`le pre´dictif. Le troisie`me point qu’il
serait pertinent d’e´tudier afin de gagner plus en confiance avec le mode`le nume´rique
concerne le temps de souﬄage. La discre´tisation temporel est fortement de´pendante
du maillage utilise´, du dimensionnement des conditions de contact -notamment le
glissement a` la paroi- et du sche´ma temporel choisi. Un moule instrumente´, permet-
tant de mesurer en diffe´rents points a` quels temps la pre´forme entre en contact avec
le moule permettrait d’affiner ces e´le´ments.
124
Bibliographie
Adams, A. M., C. P. Buckley et D. P. Jones. 2000, Biaxial hot drawing of
poly(ethylene terephthalate) : measurements and modeling of stress-stiffening,
Polymer, vol. 41.
Ahzi, S., A. Makradi, R. V. Gregory et D. D. Edie. 2003, Modeling of deformation
behavior and strain-induced crystallization in poly(ethylene terephthalate) above
the glass transition temperature, Mechanics of Materials, vol. 35.
ANSYS. 2010, Ansys polyflow user’s guide, release 13 · 0.
Bellet, M., B. Monasse et J. F. Agassant. 2002, Simulation nume´rique des proce´de´s
de souﬄage, Techniques de l’inge´nieur (in french).
Bendada, A., F. Erchiqui et A. Kipping. 2005, Understanding heat transfer mecha-
nisms during the cooling phase of blow molding using infrared thermography,
NDT and E International, vol. 38.
Be´reaux, Y., J. Y. Charmeau et J. Balcaen. 2011, Optical measurement and model-
ling of parison sag and swell in blow moulding, International Journal of Material
Forming, vol. 5.
Bordival, M., F. M. Schmidt, Y. L. Maoult et V. Velay. 2009, Optimization of
preform temperature distribution for the stretch-blow molding of pet bottles : In-
frared heating and blowing modeling, Polymer Engineering and Science, vol. 49.
Buckley, C. P. et D. C. Jones. 1995, Glass-rubber constitutive model for amorphous
polymers near the glass transition, Polymer, vol. 36.
Buckley, C. P. et D. C. Jones. 1996, Hot-drawing of poly(ethylene terephthalate)
under biaxial stress : application of a three-dimensional glass-rubber constitutive
model, Polymer, vol. 37.
Buckley, C. P. et C. Y. Lew. 2011, New porgress in the modelling of stretching flows
in a stress-crystallising polymer, The 14th International ESAFORM Conference
on Material Forming.
Carrot, C. et J. Guillet. 1999, Viscoe´lasticite´ line´aire des polyme`res fondus, Tech-
niques de l’inge´nieur (in french).
Carrot, C., J. Guillet, J. F. May et J. P. Puaux. 1992, Application of the marquardt-
levenberg procedure to the determination of discrete relaxation spectra, Macro-
molecular Theory and Simulation, vol. 1.
125
Bibliographie
Champin, C. 2007, Mode´lisation 3D du chauffage par rayonnement infrarouge et de
l’e´tirage souﬄage de corps creux en PET, the`se de doctorat, The`se de l’E´cole des
Mines de Paris.
Chevalier, L. et Y. Marco. 2007, Identification of a strain induced crystallization
model for pet under uni- and bi-axial loadings : Influence of temperature disper-
sion, Mechanics of Materials, vol. 39.
Cosson, B. 2008, Mode´lisation et simulation nume´rique du proce´de´ de souﬄage par
bi-orientation des bouteilles en PET : e´volution de microstructure - e´volution de
comportement, the`se de doctorat, The`se de l’universite´ Paris-est (in french).
Dahoun, A. 1992, Comportement plastique et textures de de´formation des polyme`res
semi-cristallins en traction uniaxiale et en cisaillement simple, the`se de doctorat,
The`se de l’Institut National Polytechnique de Lorraine.
Devaux, N. 2003, Influence d’un cisaillement sur les premiers stades de la cristal-
lisation du polypropyle`ne, the`se de doctorat, The`se de l’E´cole des Mines de Paris
(in french).
Duffo, P., B. Monasse, J. M. Haudin, C. G’Sell et A. Dahoun. 1995, Rheology of
polypropylene in the solid state, Journal of Materials Science, vol. 30.
Duval, C. 2004, Polypropyle`nes (pp), Techniques de l’inge´nieur (in french).
Fatt, M. S. H. et X. Ouyang. 2008, Three-dimensional constitutive equations for
styrene butadiene rubber at high strain rates, Mechanics of Materials, vol. 40.
Focatiis, D. A. D., J. Embery et C. P. Buckley. 2010, Large deformations in oriented
polymer glasses : Experimental study and a new glass-melt constitutive model,
Journal of Polymer Science, vol. 48.
Fukuzawa, Y., S. Tanoue et Y. Iemotoj. 2010, Three- dimensional simulation on
multilayer parison shape at pinch-off stage in extrusion blow molding, Polymer
Engineering and Science vol.50.
Ghafur, M. O., B. Koziey et J. Vlachopoulos. 1994, Simulation of thermoforming
and blowmolding – theory and experiments, Rheological Fundamentals of Poly-
mer Processing (pp.321-383).
Groot, J. A. W. M., C. G. Giannopapa et R. M. M. Mattheij. 2010, A computer
simulation model for the stretch blow moulding process of polymer containers,
ASME 2010.
Groot, J. A. W. M., R. M. M. Mattheij et C. G. Giannopapa. 2012, Modelling
preform and mould shapes in blow moulding, Progress in Industrial Mathematics
at ECMI 2010 (pp. 319-326).
Hammami, A. et J. E. Spruiell. 1995, Quiescent nonisothermal crystallization ki-
netics of isotactic polypropylenes, Polymer Engineering and Science, vol. 35.
Haudin, J. M., C. Duplay, B. Monasse et J. L. Costa. 2002, Shear-induced crystalli-
zation of polypropylene - growth enhancement and rheology in the crystallization
range, Macromolecular Symposia, vol. 185.
126
Bibliographie
Haynes, A. R. et P. D. Coates. 1996, Semi-automated image analysis of the true
tensile drawing behaviour of polymers to large strains, Journal of Materials
Science, vol. 31.
Hopmann, C., W. Michaeli et S. Rasche. 2011, Fe-analysis of stretch-blow moulded
bottles using an integrative process simulation, The 14th International ESA-
FORM Conference on Material Forming.
Housmans, J. W., G. W. M. Peters et H. E. H. Meijer. 2009, Flow-induced crys-
tallization of polypropylene/ethylene random copolymers, Journal of Thermal
Analysis and Calorimetry, vol. 98.
Huang, H. X., Z. S. Yin et J. H. Liu. 2007, Visualization study and analysis on
perform growth in polyethylene terephthalate stretch blow molding, Journal of
Polymer Applied Science, vol. 103.
Kamal, M. R., D. M. Kalyon et V. Tan. 1982, Anisotropy and dimension of blow-
molded polyethylene bottles, Polymer Engineering and Science, vol. 22.
Kitamura, K., K. Mototani et F. Kimura. 2007, Heat transfert of combined for-
ced and natural convection from horizontal cylinder to air, Heat Transfer-Asian
Research, vol. 36.
Kontou, E. et P. Farasoglou. 1998, Determination of the true stress-strain behavior
of polypropylene, Journal of Materials Science, vol. 33.
Koscher, E. et R. Fulchiron. 2002, Influence of shear on polypropylene crystalliza-
tion : morphology development and kinetics, Polymer, vol. 43.
Kumuraswamy, G., R. K. Verma, A. M. Issaian, P. Wang, J. A. Kornfield, F. Yeh,
B. S. Hsiao et R. H. Olley. 2000, Shear-enhanced crystallization in isotactic
polypropylene part 2. analysis of the formation of the oriented “skin”, Polymer,
vol. 41.
Lange, J. et Y. Wyser. 2003, Recent innovations in barrier technologies for plastic
packaging - a review, Packaging Tecnology and Science, vol. 16.
Lee, D. K. et S. K. Soh. 1996, Prediction of optimal preform thickness distribution
in blow molding, Polymer Engineering and Science, vol. 36.
Li, M., G. Li, Z. Zhang, X. Dai et K. Mai. 2014, Enhanced β-crystallization in
polypropylene random copolymer with a supported β-nucleating agent, Ther-
mochimica Acta, vol. 598.
Lorenzo, A. T., M. L. Arnal, J. Albuerne et A. J. Mu¨ller. 2007, Dsc isothermal
polymer crystallization kinetics measurements and the use of the avrami equation
to fit the data : Guidelines to avoid commons problems, Polymer Testing, vol. 26.
Luersen, M. A. et R. L. Riche. 2004, Globalized nelder-mead method for enginee-
ring optimization, Computer and Structures, vol. 82.
127
Bibliographie
Makradi, A., S. Ahzi, R. V. Gregory et D. D. Edie. 2005, A two-phase self-consistent
model for the deformation and phase transformation behavior of polymers above
the glass transition temperature : application to pet, International Journal of
Plasticity, vol. 21.
Menary, G. H., C. W. Tan, C. G. Armstrong, Y. Salomeia et E. M. A. Harkin-
Jones. 2010, Validating injection stretch-blow molding simulation through free
blow trials, Polymer Engineering and Science, vol. 50.
Monasse, B. 1995, Nucleation and anisotropic crystalline growth of polyethylene
under shear, Journal of Material Science, vol. 30.
Monasse, B. et J. M. Haudin. 1986, Thermal dependence of nucleation and growth
rate in polypropylene by non isothermal calorimetry, Colloid and Polymer
Science, vol. 264.
Monasse, B. et J. M. Haudin. 1988, Effect of random copolymerization on
growth transition and morphology change in polypropylene, Colloid and Po-
lymer Science, vol. 266.
Mubarak, Y., E. M. A. Harkin-Jones, P. J. Martin et M. Ahmad. 2001, Modeling
of non-isothermal crystallization kinetics of isotactic polypropylene, Polymer,
vol. 42.
Nogales, A., B. S. Hsiao, R. H. Somani, S. Srinivas, A. H. Tsou, F. J. Balta-Calleja
et T. A. Ezquerra. 2001, Shear-induced crystallization of isotactic polypropylene
with different molecular weight distributions : in situ small- and wide-angle x-ray
scattering studies, Polymer, vol. 42.
Papageorgiou, D. G., G. Z. Papageorgiou, D. N. Bikiaris et K. Chrissafis. 2013,
Crystallization and melting of propylene-ethylene random copolymers. homoge-
neous nucleation and β-nucleating agents, European Polymer Journal, vol. 49.
Pham, X. T., F. Thibault et L. T. Lim. 2004, Modeling and simulation of stretch
blow molding of polyethylene terephthalate, Polymer Engineering and Science,
vol. 44.
Poitou, A., A. Ammar, Y. Marco, L. Chevalier et M. Chaouche. 2003, Crystalliza-
tion of polymers under strain : from molecular properties to macroscopic models,
Computers Method in Applied Mechanics and Engineering, vol. 192.
Press, W. H., S. A. Teukolsky, W. T. Vetterling et B. P. Flannery. 1994, Numerical
recipes in Fortran - The Art of Scientific Computing - Second Edition, Cambrige
University Press ISBN 0-51-43064-X.
Salomeia, Y., G. H. Menary, C. G. Armstrong, J. Nixon et S. Yan. 2015, Measuring
and modelling air mass flow rate in the injection stretch blow moulding process,
International Journal of Material Forming, vol. 8.
Sanchez, I. C. et R. K. Eby. 1973, Crystallization of random copolymers, Journal




Sarrabi, S., S. A. E. Boyer, M. F. Lacrampe, P. Krawczak et A. Tcharkhtchi. 2013,
Metallocene polypropylene crystallization kinetic during cooling in rotational
molding thermal condition, Journal of Applied Polymer Science, vol. 130.
Schmidt, F. M., J. F. Agassant et M. Bellet. 1998, Experimental study and nu-
merical simulation of the injection stretch/blow molding process, Polymer En-
gineering and Science, vol. 38.
Schmidt, F. M., J. F. Agassant, M. Bellet et L. Desoutter. 1996, Viscoelastic si-
mulation of pet stretch/blow molding process, Journal of non-Newtonian Fluid
Mechanics, vol. 64.
Somani, R. H., L. Yang et B. S. Hsiao. 2006, Effects of high molecular weight spe-
cies on shear-induced orientation and crystallization of isotactic polypropylene,
Polymer, vol. 47.
Supaphol, . et J. E. Spruiell. 2000, Crystalline memory effects in isothermal crys-
tallization of syndiotactic polypropylene, Journal of Applied Polymer Science,
vol. 75.
Sweeney, J., P. Caton-Rose et P. D. Coates. 2002, The modeling of large deforma-
tions of pre-oriented polyethylene, Polymer, vol. 43.
Sweeney, J., P. Caton-Rose, R. Spares et P. DCoates. 2007, Unified model of ne-
cking and shear banding in amorphous and semicrystalline polymers, Journal of
Applied Polymer Science, vol. 106.
Sweeney, J., T. L. D. Collins, D. Coates et I. M. Ward. 1997, Application of an
elastic model to the large deformation - high temperature stretching of polypro-
pylene, Polymer, vol. 38.
Sweeney, J. et I. M. Ward. 1995a, The modeling of multiaxial necking in polypro-
pylene using a sliplink-crosslink theory, Journal of Rheology, vol. 39.
Sweeney, J. et I. M. Ward. 1995b, Rate dependent and network phenomena in the
multiaxial drawing of poly(vinyl chloride), Polymer, vol. 36.
Sweeney, J. et I. M. Ward. 1996, A constitutive law for large deformation of poly-
mers at high temperatures, Journal of Mechanics and Physics of Solids, vol. 44.
Thevenon, A. et R. Fulchiron. 2013, Elongational behavior of amorphous polymers
in the vicinity and above the glass transition temperature, Polymer Testing,
vol. 32.
Thevenon, A. et R. Fulchiron. 2014a, Evolution of poly(propylene) morphology in
the rubbery state under uniaxial strain, Macromolecular Materials and Enginee-
ring, vol. 299.
Thevenon, A. et R. Fulchiron. 2014b, A thermomechanical modeling approach for
the structural changes in semi-crystalline polymers under elongational strain,
Journal of Materials Science, vol. 49.
129
Bibliographie
Thibault, F., A. Malo, B. Lanctot et R. Diraddo. 2007, Preform shape and ope-
rating condition optimization for the stretch blow molding process, Polymer
Engineering and Science, vol. 47.
Tribout, C., B. Monasse et J. M. Haudin. 1996, Experimantal study of shear-
induced crystallization of an impact polypropylene copolymer, Colloid and Po-
lymer Science, vol. 274.
Vigny, M., A. Aubert, J. M. Hiver, M. Aboulfaraj et C. G’Sell. 1999, Constitutive
viscoplastic behavior of amorphous pet during plane-strain tensile stretching,
Polymer Engineering and Science, vol. 39.
Vleeshouwers, S. et H. E. H. Meijer. 1996, A rheological study of shear induced
crystallization, Rheologica Acta, vol. 35.
Wang, S., A. Makinouchi et T. Nakagawa. 1998, Three-dimensional viscoplastic fem
simulation of a stretch blow molding process, Advances in Polymer Technology,
vol. 17.
Wang, S., A. Makinouchi, M. Okamoto, T. Kotaka, M. Maeshima, N. Ibe et T. Na-
kagawa. 2000, Viscoplastic material modeling for the stretch blow molding si-
mulation, International Polymer Processing, vol. XV.
Xiao, Z., L. Li, D. Zhou, G. Xue, Z. Yuan et Q. Dai. 2003, Isothermal crystallization
of low ethylene content polypropylene random copolymer recovered from decalin
and n-hexadecane, Thermochimica Acta, vol. 404.
Yang, L. M., V. P. W. Shim et C. T. Lim. 2000, A visco-hyperelastic approach to
modeling the constitutive behavior of rubber, International Journal of Impact
Engineering, vol. 24.
Yang, Z. J., E. Harkin-Jones, G. H. Menary et C. G. Armstrong. 2004a, Coupled
temperature-displacement modeling of injection stretch-blow moulding of pet bot-
tles using buckley model, Journal of Materials Processing Technology.
Yang, Z. J., E. Harkin-Jones, G. H. Menary et C. G. Armstrong. 2004b, A non-
isothermal finite element model for injection stretch-blow molding of pet bottles
with parametric studies, Polymer Engineering and Science, vol. 44.
Yu, J. C., X. X. Chen, T. R. Yu et F. Thibault. 2004, Optimization of extrusion
blow molding processes using soft computing and taguchi’s method, Journal of
Intelligent Manufacturing, vol. 15.
Yu, J. C. et J. Y. Juang. 2010, Design optimization of extrusion-blow-molded parts
using prediction-reliability-guided search of evolving network modeling, Journal
of Applied Polymer Schience, vol. 117.
Zimmer, J., D. Klein et M. Stommel. 2015, Experimental and numerical analysis









A.1 Principe de la me´thode
Le traitement d’image a beaucoup e´volue´ au cours de ces trois ans de travaux.
Les diffe´rentes me´thodes utilise´es reposent sur le meˆme principe : il faut identifier
l’objet dans l’image a` analyser. Pour ce faire, il est ne´cessaire de convertir l’image
d’e´tude en image binaire, afin de distinguer les objets du fond. Une image nume´rise´e
est au format LxC pixels, avec L le nombre de pixels dans la hauteur de l’image
et C le nombre de pixels dans la largeur de l’image. Chaque pixel, dans le cas
d’image couleur, porte trois valeurs : l’intensite´ de rouge (R), l’intensite´ de vert (G)
et l’intensite´ de bleu (B).
Lors des premie`res me´thodes de mesure de´veloppe´e sous Matlab avec l’aide de
Jean BALCAEN, les images sont dans un premiers temps lues par Matlab. Elles
ont alors la forme d’un tableau LxCx3. Ce tableau a` trois dimensions est donc la
superposition des tableaux LxC associe´es a` chaque valeur RGB d’un pixel. Pour
convertir l’image couleur en image binaire, il est possible de ne traiter qu’une seule
de ces couleurs, et les deux autres sont alors ignore´es, ou bien traiter l’information
des trois en prenant les valeurs moyennes des pixels, ou bien me´dianes, selon le rendu
de l’image.
La conversion en image binaire consiste en un seuillage de l’image. Toutes les
valeurs de notre tableau supe´rieures a` une valeur fixe´e au pre´alable se voient affecter
la valeur 1, les autres valeurs sont quant a` elles fixe´es a` 0.
Le principe est ensuite d’identifier l’objet a` analyser. Si l’image de base n’est pas
de bonne qualite´ (pre´sence de reflets, d’artefacts, ...), alors le traitement d’image ne
sera pas exempt d’erreurs.
Un nettoyage pre´alable de l’image peut eˆtre re´alise´e, en utilisant le logiciel paint
par exemple. Mais tout traitement manuel est susceptible de corrompre l’informa-
tion d’origine. Un nettoyage automatique peut eˆtre applique´ afin que chaque image
ait le meˆme traitement. Cependant, les risques de cre´er de l’information sont tou-




Il est a` retenir qu’une bonne image vaut mieux que tout un arsenal de me´thodes
de nettoyage d’image.
Une fois l’image convertie en donne´e binaire, la premie`re me´thode consiste a`
identifier tous les pixels de l’objet et de stocker leurs coordonne´es cylindriques dans
un tableau en prenant pour origine le barycentre de l’objet. Les coordonne´es sont
ensuite range´es par angle croissant. Les rayons moyens sont ensuite de´duits. Les
couples (angle, rayon moyen) sont suppose´s correspondre alors aux points de la
ligne moyenne de l’objet, ou dans un voisinage plus ou moins proche de ces points.
Une me´thode de croissance de cercles est applique´e a` ces points. De`s que le cercle
de´tecte une transition objet/fond d’image de manie`re syme´trique, alors le rayon du
cercle est devenu supe´rieur a` la moitie´ de l’e´paisseur locale. L’e´paisseur locale en est
alors de´duite. Des me´thodes de correction du placement du centre du cercle sont a`
envisager si jamais celui-ci est trop e´loigne´ de la ligne moyenne de l’objet.
Cette me´thode est une me´thode intuitive mais tre`s gourmande en temps de
calcul. Pour traiter ce genre de proble`me, des fonctions de´ja` inte´gre´es a` Matlab
existent. Pour les re´sultats pre´sente´s dans ce me´moire, le logiciel ImageJ a e´te´ utilise´.
Il reprend le meˆme principe tout en e´tant plus rapide car les fonctions sont de´ja`
compile´es.
Les images nume´rise´es des moitie´s de bouteilles et de pots de yaourt, de meˆme
que les images obtenus a` partir des mesures par tomographie ont dont e´te´ traite´es
de la meˆme manie`re.
Une e´tude de sensibilite´ sur des images e´talons a e´te´ mene´e.
A.2 Pre´cision de la me´thode
Afin de tester la pre´cision de la me´thode, quatre motifs ont e´te´ re´alise´s sous
paint : un cercle, un carre´, une e´toile a` six branches et un e´clair (voir figure A.1).
L’e´paisseur du trait est fixe´e a` 8 pixels. Chacun des motifs a e´te´ grossi d’un facteur
deux, puis d’un facteur quatre. Ainsi, les e´paisseurs a` trouver doivent eˆtre de 8
pixels, 16 pixels, et 32 pixels.
Le traitement ImageJ est le suivant :
1. lecture de l’image ;
2. conversion en image binaire ;
3. cre´ation d’une deuxie`me image : chaque pixel porte la valeur de l’e´paisseur
locale (fonction local thickness) ;
4. cre´ation d’une troisie`me image correspondant au squelette de l’image binaire ;
5. multiplication de l’image squelette avec l’image e´paisseur afin que chaque
pixel du squelette contienne la valeur de l’e´paisseur locale ;
6. sauvegarde de cette image/tableau en tant qu’image texte, afin que les valeurs
nume´riques restent inchange´es ;
La figure A.2 montre les re´sultats de la de´tection du squelette pour les diffe´rentes
formes. La forme d’e´clair pose le plus de proble`me car elle pre´sente des variations
d’angles plus importantes.
Les figures A.3, A.4 et A.5 pre´sentent les mesures d’e´paisseurs pour les
diffe´rentes formes ge´ome´triques. Les e´paisseurs the´oriques e´tant de 8 pixels, 16 pixels
et 32 pixels respectivement.
iv
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Figure A.5 – Mesures d’e´paisseurs des images e´talons - E´paisseurs the´orique 32
pixels
Les e´carts moyens, minimum et maximum par rapport a` l’e´paisseur the´orique
sont pre´sente´s dans le tableau A.1. L’e´cart moyen observe´ est infe´rieur a` 1 pixel
globalement, excepte´ pour la ge´ome´trie e´toile 32 pixels et e´clair 16 et 32 pixels. Il



































































































































































































































































































































































































































































Figure B.5 – ln(− ln(1−α)) versus ln(t) pour diffe´rentes tempe´ratures d’isotherme































Figure B.6 – ln(− ln(1−α)) versus ln(t) pour diffe´rentes tempe´ratures d’isotherme



















































































































































































Figure C.1 – Courbes de viscosite´ obtenues a` diffe´rentes tempe´ratures par balayage

















Figure C.2 – Courbes de viscosite´ obtenues a` diffe´rentes tempe´ratures par balayage






























































































































































































Figure D.1 – E´volution de la tempe´rature pour les diffe´rents essais RDA pour

























Figure D.2 – E´volution de la tempe´rature pour les diffe´rents essais RDA pour un























Figure D.3 – E´volution de la tempe´rature pour les diffe´rents essais RDA pour un









































































































Figure D.7 – Re´sultats RDA - 1rad.s−1 - PPR10232 (rouge) - PPR3221 (vert) -


























Figure D.8 – Re´sultats RDA - 10rad.s−1 - PPR10232 (rouge) - PPR3221 (vert) -
























Figure D.9 – Re´sultats RDA - 100rad.s−1 - PPR10232 (rouge) - PPR3221 (vert) -










































































































Figure D.13 – Re´sultats RDA - 1rad.s−1 - PPR10232 (rouge) - PPR3221 (vert) -


























Figure D.14 – Re´sultats RDA - 10rad.s−1 - PPR10232 (rouge) - PPR3221 (vert) -
























Figure D.15 – Re´sultats RDA - 100rad.s−1 - PPR10232 (rouge) - PPR3221 (vert)







































































































Figure D.19 – Re´sultats RDA - 1rad.s−1 - PPR10232 (rouge) - PPR3221 (vert) -


























Figure D.20 – Re´sultats RDA - 10rad.s−1 - PPR10232 (rouge) - PPR3221 (vert) -
























Figure D.21 – Re´sultats RDA - 100rad.s−1 - PPR10232 (rouge) - PPR3221 (vert)













































E’ tattente 300s 100rad.s-1
E’ tattente 300s 10rad.s-1
E’ tattente 300s 1rad.s-1
E’ tattente 300s 0.1rad.s-1
E’’ tattente 300s 100rad.s-1
E’’ tattente 300s 10rad.s-1
E’’ tattente 300s 1rad.s-1
E’’ tattente 300s 0.1rad.s-1
E’ tattente 30s 100rad.s-1
E’ tattente 30s 10rad.s-1
E’ tattente 30s 1rad.s-1
E’’ tattente 30s 100rad.s-1
E’’ tattente 30s 10rad.s-1
E’’ tattente 30s 1rad.s-1
E’ tattente 0s 100rad.s-1
E’ tattente 0s 10rad.s-1
E’ tattente 0s 1rad.s-1
E’’ tattente 0s 100rad.s-1
E’’ tattente 0s 10rad.s-1
E’’ tattente 0s 1rad.s-1
Figure D.22 – Proprie´te´s me´caniques norme´es versus tempe´ratures - PPR10232 -











































E’ tattente 300s 100rad.s-1
E’ tattente 300s 10rad.s-1
E’ tattente 300s 1rad.s-1
E’ tattente 300s 0.1rad.s-1
E’’ tattente 300s 100rad.s-1
E’’ tattente 300s 10rad.s-1
E’’ tattente 300s 1rad.s-1
E’’ tattente 300s 0.1rad.s-1
E’ tattente 30s 100rad.s-1
E’ tattente 30s 10rad.s-1
E’ tattente 30s 1rad.s-1
E’’ tattente 30s 100rad.s-1
E’’ tattente 30s 10rad.s-1
E’’ tattente 30s 1rad.s-1
E’ tattente 0s 100rad.s-1
E’ tattente 0s 10rad.s-1
E’ tattente 0s 1rad.s-1
E’’ tattente 0s 100rad.s-1
E’’ tattente 0s 10rad.s-1
E’’ tattente 0s 1rad.s-1
Figure D.23 – Proprie´te´s me´caniques norme´es versus tempe´ratures - PPR3221 -













































E’ tattente 300s 100rad.s-1
E’ tattente 300s 10rad.s-1
E’ tattente 300s 1rad.s-1
E’ tattente 300s 0.1rad.s-1
E’’ tattente 300s 100rad.s-1
E’’ tattente 300s 10rad.s-1
E’’ tattente 300s 1rad.s-1
E’’ tattente 300s 0.1rad.s-1
E’ tattente 30s 100rad.s-1
E’ tattente 30s 10rad.s-1
E’ tattente 30s 1rad.s-1
E’’ tattente 30s 100rad.s-1
E’’ tattente 30s 10rad.s-1
E’’ tattente 30s 1rad.s-1
E’ tattente 0s 100rad.s-1
E’ tattente 0s 10rad.s-1
E’ tattente 0s 1rad.s-1
E’’ tattente 0s 100rad.s-1
E’’ tattente 0s 10rad.s-1
E’’ tattente 0s 1rad.s-1
Figure D.24 – Proprie´te´s me´caniques norme´es versus tempe´ratures - MR10MX0 -
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